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RESUMO 
 
Porcelanas são materiais multifásicos produzidos a partir de matérias-primas 
naturais. Basicamente são formadas por caulim, feldspato e quartzo e/ou alumina. É 
durante o processo de sinterização que ocorrem diversas reações químicas, sendo 
essas afetadas pela temperatura, tempo, atmosfera do forno e composição da massa 
cerâmica. Quando sinterizadas as fases presentes são a matriz vítrea e a fase 
cristalina composta por mulitas e quartzo e/ou alumina. Sabendo que uma pequena 
modificação na massa cerâmica pode alterar as propriedades das porcelanas, foram 
adicionados à mistura contendo 10% de argila, 25% de caulim, 35% de feldspato e 
30% de alumina, individualmente quantidades de 5% e 10% respectivamente de 
ZnO(pec) e Fe2O3(pec) originários da pectina cítrica e nitrato de zinco e ferro 
respectivamente, e a substituição integral da alumina comercial por Al2O3(pec) originário 
da pectina cítrica e nitrato de alumínio, estes óxidos foram produzidos a partir da 
gelificação da pectina cítrica e nitrato de respectivo metal de interesse. Os óxidos 
obtidos são de elevada maciez e alta porosidade. A mistura destes óxidos junto a 
massa cerâmica foi realizada a úmido em moinho de bolas e secos em estufa. Os pós 
resultantes destas misturas foram prensados e sinterizados. As porcelanas 
sinterizadas foram caracterizadas através de medidas de densidade aparente, 
absorção de água, retração linear, porcentagem de porosidade, difratometria de raios 
X, microscopia eletrônica de varredura, microanálise via EDS e módulo de ruptura por 
flexão em três pontos. Estes óxidos diminuem os valores do módulo de ruptura. Porém 
para a maioria das amostras, a temperatura de sinterização diminui. Foi verificado que 
estes óxidos atuam diretamente na formação da fase líquida, modificam as demais 
fases presentes e assim, alteram a microestrutura e consequentemente afetam as 
propriedades mecânicas da porcelana.    
 
Palavras-chave: Óxidos. Porcelanas. Propriedades. Sinterização. Microestrutura. 
Fases. Pectina cítrica. 
 
 
  
  
 
ABSTRACT 
 
Porcelain are multiphased materials produced from natural raw material. They 
basically consist of kaolin, feldspar and quartz and/or alumina. It is during the sintering 
process that there are several chemical reactions, being affected by the temperature, 
time, oven atmosphere and composition of the ceramic mass. When sintered the 
phases present are the vitreous matrix and the crystalline phase, composed by mullite, 
quartz and alumina. That a small modification as much concerning in the composition 
from raw material a ceramic mass, may change the properties from porcelain, were 
addition to the mixture containing 10% of clay, 25% kaolin, 35% feldspar and 30% of 
alumina, quantities individually the 5% and 10% respectively the ZnO(pec) and Fe2O3(pec) 
originating from citrus pectin and zinc and iron nitrate respectively, and the full 
replacement of commercial alumina by Al2O3(pec) originating from citrus pectin and 
aluminum nitrate. However both originated from pectin citrus gelation plus salt the 
intended respective metal source. These oxides have a particular physical 
characteristic as high softness and high porosity. The mixture of these oxides together 
with the ceramic mass, which were mixed wet in balls mill, and dried in stove. The 
resulting powders from these mixtures were pressed and sintered. The sintered 
porcelains were characterized by apparent density measurement, water absorption, 
linear contraction, porosity percentage, X-ray diffraction, scanning electron 
microscope, EDS microanalyses and rupture module by three points flexion. These 
oxides, reduced the values of the modules of rupture. Nevertheless for the major of the 
samples the sintering temperature was reduced. It was verified that these oxides 
actuate directly on the formation of the liquid stage, and it is this stage that during the 
sintering, modifies the other present stage and then, modify the microstructure and 
consequently the mechanical characteristics of the porcelain. 
 
Key Words: Oxides. Porcelains. Properties. Sintering. Microstructure. Phases. Citrus 
pectin. 
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>   –   Maior que 
<   –   Menor que 
β   –   Beta 
α   –   Alfa 
γ   –   Gama 
δ   –   Delta 
λ   –   Comprimento de onda da radiação eletromagnética 
m/s   –   Metros por segundos 
mg   –   Miligramas 
ml   –   Mililitros 
g   –   O grama 
mm   –   Milímetros 
g/ml   –   Gramas por mililitro 
g/cm3   –   Gramas por centímetro cúbico 
KN   –   Quilo Newton 
mm/min   –   Milímetro por minutos 
s   –   Segundos 
≈   –   Aproximadamente 
nm   –   Nanômetro 
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1 INTRODUÇÃO. 
 
Porcelanas são cerâmicas multifásicas produzidas a partir de matérias-primas 
naturais [1]. Elas se distinguem de outros produtos cerâmicos, especialmente pela sua 
vitrificação, resistência à dureza, e apresentam porosidade residual menor que 0,5% 
[2]. Pode ser esmaltada ou não, e normalmente possui coloração branca, com textura 
fina [1,3]. Como são fabricadas a partir de matérias-primas naturais e de baixo custo, 
as porcelanas são utilizadas na fabricação de uma imensa variedade de produtos [3-
5], tais como: porcelana dentária, ladrilhos, porcelana dura, azulejos, cerâmica branca 
semivitrificada, cerâmica branca vitrificada entre outros produtos. Dentre os diversos 
tipos de porcelanas, as triaxiais são as mais utilizadas, devido estas serem formadas 
basicamente por caulim (matéria-prima plástica), feldspato (matéria-prima fundente) e 
quartzo e/ou alumina (matéria-prima refratária) [5-7]. 
É durante o processo de sinterização que ocorrem diversas reações químicas, 
sendo essas afetadas pela temperatura, pelo tempo, pela atmosfera do forno e 
principalmente pela composição da massa cerâmica [8]. Essas reações promovem a 
formação das fases existentes na porcelana, e que vão determinar a sua resistência 
mecânica final [6,8,9]. As principais reações [10-13] que ocorrem durante o processo 
de sinterização do sistema caulim-feldspato-quartzo são: a formação da mulita 
(primária e secundária), a mudança de fase do quartzo e a formação de fase líquida. 
Após a sinterização as principais fases cristalinas encontradas em uma 
porcelana são: a mulita, que pode aparecer em mais de uma forma, o quartzo e/ou a 
alumina, sendo que as fases cristalinas estão envolvidas por uma matriz vítrea [14,15]. 
A forma, tipo e quantidade de mulita e a taxa de dissolução do quartzo e/ou alumina 
dependem da composição local da fase líquida presente durante o processo de 
sinterização [6,16,17]. A temperatura é um fator de grande importância durante a 
sinterização, pois juntamente com a composição determinam a microestrutura final 
resultante da porcelana [8,18-20]. 
Assim, uma pequena modificação na composição tanto das matérias-primas 
quanto na massa cerâmica, já é suficiente para alterar as características da fase 
líquida (matriz vítrea), da fase cristalina e por consequência as propriedades 
mecânicas das porcelanas [8,9,18,19]. Sabendo que óxido de alumínio (Al2O3), óxido 
de ferro (Fe2O3) e óxido de zinco (ZnO) estão presentes na maioria das matérias 
primas naturais utilizados na fabricação das porcelanas, e estes óxidos atuam como 
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elementos modificadores de rede (Fe2O3 e ZnO), que alteram as propriedades da 
matriz vítrea, e óxido intermediário (Al2O3), que forma fase cristalina. Assim esses 
óxidos alteram a viscosidade e as propriedades mecânicas da fase vítrea, refletindo 
de maneira significativa na microestrutura e nas propriedades mecânicas do produto 
resultante [20-24]. Esses óxidos também são utilizados como fonte de pigmentação 
em porcelanas [25]. 
Desta forma, foram introduzidas junto a massa cerâmica quantidades 
específicas Al2O3(pec), ZnO(pec) e  Fe2O3(pec), que foram preparados a partir da 
gelificação da pectina cítrica (polissacarídeo) e nitratos (sais inorgânicos) do 
respectivo metal de interesse. A escolha para preparar os respectivos óxidos pelo 
método da gelificação, foi devido o processo ser de simples obtenção, 
homogeneização eficiente dos compostos, e utilização de equipamentos de simples 
manuseio e baixo custo de operação. O gel após o processo de calcinação e moagem 
resulta em um óxido de aspecto macio e partículas com porosidade elevada. Assim, 
o estudo das alterações provocadas por estes óxidos, durante a sinterização, se faz 
necessário para se entender quais são as alterações microestruturais resultantes, e 
caracterizando as propriedades mecânicas do produto final. 
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2 OBJETIVOS.  
 
2.1 GERAIS. 
 
O objetivo deste trabalho foi obter óxido de alumínio (Al2O3(pec)), óxido de ferro 
(Fe2O3(pec)) e óxido de zinco (ZnO(pec)), gerados a partir de nitratos (sal inorgânico) e 
pectina cítrica (polissacarídeo orgânico) e estudar a influência promovida pela 
presença destes óxidos em porcelanas triaxiais aluminosas (PTA). 
 
2.2 ESPECÍFICOS. 
 
- Obter óxido de alumínio (Al2O3(pec)), óxido de ferro (Fe2O3(pec)) e óxido de 
zinco (ZnO(pec)), gerados a partir de nitratos (sal inorgânico) e pectina cítrica 
(polissacarídeo orgânico). 
- Substituir totalmente o óxido de alumínio do tipo comercial por óxido de 
alumínio gerado a partir de nitrato e pectina cítrica (Al2O3(pec)).   
- Adição de 5% e 10% em peso de óxido de ferro gerado a partir de nitrato e 
pectina cítrica (Fe2O3(pec)), junto a massa cerâmica de PTAs. 
- Adição de 5% e 10% em peso de óxido de zinco gerado a partir de nitrato e 
pectina cítrica (ZnO(pec)), junto a massa cerâmica de PTAs. 
- Adição de 15% e 25% em peso de pectina cítrica junto a massa cerâmica de 
PTAs. 
- Determinar a influência da adição do Al2O3(pec), Fe2O3(pec), ZnO(pec) e da 
pectina cítrica, nas temperaturas de sinterização das PTAs. 
- Determinar a influência da adição do Al2O3(pec), Fe2O3(pec), ZnO(pec) e da 
pectína cítrica,  na microestrutura das PTAs, após o processo de sinterização.  
- Determinar a influência gerada pela adição do Al2O3(pec), Fe2O3(pec), ZnO(pec) 
e da pectina cítrica no módulo de ruptura das PTAs, por ensaio de flexão (método três 
pontos), após etapa de sinterização. 
- Determinar a influência gerada pela adição do Al2O3(pec), Fe2O3(pec), ZnO(pec) 
e da pectina cítrica nas propriedades mecânicas da densidade aparente (DA), 
porosidade aparente (PA), absorção de água (AA), retração linear na queima (RL) e 
na coloração final das BCs. 
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3 REVISÃO BIBLIOGRAFICA. 
 
3.1 PORCELANAS. 
 
Porcelanas são cerâmicas produzidas a partir de matérias-primas naturais e 
utilizadas na fabricação de uma grande variedade de produtos cerâmicos, apesar de 
ser considerada a mais complexa de todas as cerâmicas [2,5,18]. Porcelanas podem 
ser definidas como uma cerâmica policristalina, podem ser esmaltadas ou não e são 
normalmente brancas e impermeáveis, com menos de 0,5% de porosidade residual, 
e se distingue de outros produtos cerâmicos pela sua vitrificação, resistência e baixa 
porosidade [1,2,5,7,18]. 
 
3.1.1 Histórico da Porcelana. 
 
A cerâmica é a base dos utensílios doméstico desde o início da humanidade. 
Evidencias apontam que as primeiras peças de porcelanas foram confeccionadas na 
China durante a Dinastia Han (206 A.C. – 220 D.C.), essa porcelana já se 
caracterizava-se pela sua brancura, opacidade e dureza elevada, sendo que essa 
massa cerâmica era composta basicamente de caulim e feldspato [26]. A partir de 
então, a porcelana passou a ser utilizada em inúmeros objetos, desde louças 
decorativas a produtos industriais [7,27].  
As porcelanas chinesas desde muito tempo foram vistas como produto de alta 
qualidade, sendo introduzida na Europa no século XIII, por Marco Polo e desde então 
por muito tempo em vários lugares do mundo tentou-se fabricar uma porcelana com 
as mesmas qualidades das provenientes da China [26]. 
No final do século XVI, em Florença - Itália, foi obtida pela primeira vez uma 
porcelana de pasta tenra, porém somente em Messein - França, com Johann Friedrich 
Böttger em 1708 [1,5], que se conseguiu desenvolver uma porcelana de alta 
qualidade, chamada de porcelana Böttger. Essa porcelana consistia de cristais de 
mulita em uma matriz vítrea de silicato de cálcio [28], em sua composição não existia 
quartzo. Após a morte de Böttger, sua fórmula foi modificada, e passou a incluir o 
feldspato, permitindo assim uma diminuição da temperatura de queima. Nos anos que 
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se seguiram, houve um grande desenvolvimento das porcelanas na Europa e no início 
de século XIX, as principais classes das porcelanas já haviam sido desenvolvidas.  
As principais porcelanas utilizadas na atualidade são as porcelanas triaxiais, 
as quais são constituídas basicamente por três matérias-primas naturais: argilas 
cauliníticas, feldspato e quartzo [18]. O diagrama ternário (Figura 1) ilustra as 
composições a partir das matérias-primas para fabricação de porcelanas chamadas 
de triaxiais, as quais são: argila caulinítica, quartzo e feldspato. As áreas 
representando os vários corpos triaxiais são mostradas nos seus lugares adequados. 
 A composição do corpo cerâmico pode ser projetada ou escolhida para 
fornecer as melhores propriedades em relação à plasticidade, secagem, queima e 
propriedades do produto [8,27]. 
 
Figura 1 - Composição de vários produtos triaxiais de cerâmica branca. 
 
 
 
FONTE: Adaptado de GERMAN, R. M., Sintering Theory and Pratice, 1996 [8]. 
 
Nos últimos anos as argilas cauliníticas passaram a ser substituídas por 
caulim puro, e o quartzo aos poucos foi sendo substituído por alumina. Sendo que a 
alumina intensifica a resistência mecânica do produto sinterizado [9,27,28]. As 
porcelanas formadas por caulim, feldspato e alumina são chamadas de porcelanas 
triaxiais aluminosas (PTA) [29]. 
SILICA 
FELDSPATO ARGILA 
Azulejo 
Cerâmica branca vitrificada 
Porcelana dura 
Cerâmica branca semivitrificada 
Porcelana elétrica 
Ladrilho 
Porcelana tipo parian 
Porcelana dentária 
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Estas porcelanas atualmente são utilizadas na fabricação de uma grande 
quantidade de produtos cerâmicos, sendo estes: peças sanitárias, porcelanas de 
mesa, porcelana dentária, artefatos de decoração, revestimento, isoladores elétricos 
entre outros produtos.  
As porcelanas triaxiais, em especial as aluminosas, são as mais utilizadas 
para a fabricação dos isoladores elétricos de alta tensão. Isso se deve ao fato de 
possuírem propriedades dielétricas adequadas e propriedades mecânicas superiores 
às das porcelanas que utilizam quartzo em sua formulação. Essas propriedades 
dielétricas e mecânicas são dependentes da microestrutura desenvolvida durante o 
processo cerâmico [30-32]. Sendo que a primeira aplicação da porcelana nesta área 
ocorreu na Alemanha, em 1849, quando Von Siemens usou a porcelana como isolador 
elétrico na linha de telégrafo entre Berlin e Frankfurt [33]. 
 
3.2 MATÉRIAS-PRIMAS. 
 
De acordo com as matérias-primas utilizadas, as massas que compõem os 
corpos cerâmicos, e em especial as porcelanas, podem ser classificadas como 
simples ou natural e composta ou artificial; sendo: 
Massa simples ou natural: são massas formadas por uma só matéria-prima, 
que satisfazem as necessárias proporções entre os minerais, permitindo a fabricação 
da peça cerâmica. 
Massa composta ou artificial: são massas formadas pela mistura de 
diversas matérias-primas, por exemplo, as massas triaxiais de porcelanas [34]. 
As matérias-primas cerâmicas podem ser classificadas como plásticas, que 
são os materiais argilosos, e não-plásticos que são os fundentes (inertes, carbonatos, 
talcos) [7,8]. As matérias-primas plásticas são essenciais na fase de conformação e 
conferem características como trabalhabilidade e resistência mecânica à verde, e no 
processamento térmico, estrutura e cor. As matérias-primas não-plásticas (fundentes) 
também atuam nas fases de conformação e secagem, diminuindo a retração e 
favorecendo a secagem, e atuam de forma relevante na fase do processamento 
térmico, controlando as transformações, deformações e a sinterização do produto 
[7,34,35]. 
A seguir serão descritas as principais matérias-primas que compõe a 
formulação de uma PTA. 
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3.2.1 Argilas Plásticas. 
 
As argilas plásticas são compostas geralmente de argilas cauliníticas, ricas 
em matéria orgânica, ácidos húmicos e outros argilominerais subordinados como a 
mica hidratada (ilita), com variável quantidade de quartzo, feldspato e micas. Essas 
argilas apresentam uma coloração clara ou branca a 1250 °C, e apresentam grande 
plasticidade, e elevada resistência mecânica a verde [34-37]. São usadas em massa 
cerâmica como componente para conferir resistência mecânica e plasticidade antes 
da queima [7,8].  
 
3.2.2 Argilas Fundentes. 
 
As argilas fundentes são compostas por uma mistura de argilominerais, que 
incluem a ilita e a caulinita, com proporção variada de quartzo e outros minerais não-
plásticos, com presença de alguns óxidos fundentes [36-39]. 
 
3.2.3 Caulim. 
 
Material composto essencialmente pelo argilomineral caulinita, podendo 
entrar em adição ou substituir às argilas plásticas, apresentando plasticidade e 
resistência mecânica a seco inferiores as apresentadas pelas argilas, porém 
apresentam comportamento na queima semelhante ou superior as argilas, além do 
menor conteúdo de matéria orgânica. O caulim tem grande importância no 
desenvolvimento da microestrutura das porcelanas, pois a proporção de mulita 
presente na microestrutura depende do teor de caulim adicionado à massa cerâmica 
[34,40,41]. 
 
3.2.4 Feldspato. 
 
A importância da adição de um material fundente na massa cerâmica da 
porcelana é para diminuir a temperatura de formação da fase líquida durante o 
processo de queima, promovendo desta maneira a formação da microestrutura 
resultante em temperaturas menores. E, o líquido formado, dependendo da 
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viscosidade, tende a diminuir ou eliminar a porosidade residual devido o mesmo 
conseguir preencher as cavidades ôcas do corpo cerâmico [35,42,43]. 
Como os feldspatos são os fundentes mais utilizados na indústria de 
cerâmica, é necessário considerar algumas características durante sua escolha. São 
elas: as fases principais, as fases secundárias (contaminantes), as impurezas e a 
granulometria.  
Os elementos mais eficientes para promover a formação de fase líquida são 
os óxidos alcalinos (Li2O, Na2O e K2O) e alcalinos terrosos (CaO e MgO) [16,20].  
Dentre os feldspatos mais utilizados, destacam-se: os feldspatos potássico 
(KAlSi3O8) (ortoclásios); e os feldspatos sódicos (NaAlSi3O8) (albita); e também 
existem outros, tais como: anortoclásio [(Na,K)AlSi3O8]; anortita (CaAl2Si2O8); 
espodumênio (LiAlSi2O6); petalita (LiAlSi4O10). O ortoclásio e a albita são os feldspatos 
mais comumente empregados. O feldspato potássico forma eutéticos com a argila a 
temperaturas mais baixas, enquanto que o feldspato sódico é responsável por valores 
de viscosidade menores [40,42,44].  
Chatterjee et al. [42], estudaram a adição de diferentes proporções de 
feldspatos de sódio e de potássio nas propriedades das porcelanas. Eles verificaram 
que a adição de feldspato sódico ao potássico favorece a formação da fase líquida 
devido à formação de um eutético em temperaturas pouco mais baixa. A maior 
formação de fase líquida deu-se em proporções de 60% de feldspato de sódio e 40% 
de feldspato de potássio.  
 
3.3 SINTERIZAÇÃO. 
 
Define-se sinterização como o processo pelo qual agregados de pós 
compactados ou não, são transformados em corpos sólidos por mecanismos de 
transporte atômico difusionais a temperaturas abaixo do ponto de fusão do constituinte 
principal. Durante o processo ocorre a redução de energia livre do sistema através da 
diminuição da superfície específica do material. Resulta daí a formação de contornos 
de grãos e crescimento de pescoço entre as partículas, levando o sistema a 
densificação e consequentemente à contração volumétrica [8,45], conforme esquema 
mostrado na Figura 2. 
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Figura 2 - Representação esquemática das etapas ocorrentes na sinterização de pós cerâmicos. 
 
 
 
FONTE: Adaptado de GERMAN, R. M., Sintering Theory and Pratice, 1996 [8]. 
 
Os principais processos de sinterização são:  
● Sinterização via estado sólido e;  
● Sinterização via fase líquida.   
Nas porcelanas o principal processo de sinterização é a sinterização via fase 
líquida, desta maneira é importante apresentar uma revisão mais aprofundada desta 
sinterização uma vez que é indispensável para as discussões futuras. 
 
3.3.1 Sinterização via Fase Líquida. 
 
A sinterização via fase líquida teve origem na antiguidade e ainda nos dias 
atuais é utilizada na fabricação de uma grande gama de produtos cerâmicos, tais 
como: porcelanas, ferramentas de corte feitas de carbetos, cerâmicas refratárias entre 
outros produtos. A grande vantagem da sinterização via fase líquida, quando 
comparada com a sinterização no estado sólido, é que a presença de uma fase líquida 
provoca a diminuição do tempo e da temperatura de sinterização [8,45-48]. 
Nos sistemas onde a reatividade entre as matérias-primas é baixa, a tensão 
superficial da fase líquida é que determina a taxa de sinterização, e a evolução 
microestrutural que ocorre a altas temperaturas é determinada pelas energias 
superficiais. Neste caso três fatores são predominantes: a solubilidade do sólido no 
líquido, o molhamento dos grãos sólidos pelo líquido e a difusão dos íons da fase 
sólida através do líquido [46,48]. 
Portanto, quando as energias superficiais são dominantes, a densificação 
ocorre em quatro estágios conforme ilustra a Figura 3. 
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Figura 3 - Representação esquemática dos estágios de sinterização decorrente em uma sinterização 
via fase líquida. 
 
 
FONTE: Adaptado de GERMAN, R. M., Sintering Theory and Pratice, 1996 [8]. 
 
O primeiro estágio é de aquecimento, no qual o pó compactado é aquecido 
até a formação do líquido. Durante este estágio, ocorre uma sinterização no estado 
sólido, onde as partículas de pó se unem e formam uma estrutura sólida. Com o 
aumento da temperatura alguns constituintes da microestrutura começam a se fundir 
dando origem a formação de uma fase líquida [48].  Após a formação desta fase 
líquida ocorrem três estágios de sinterização: estágio inicial, estágio intermediário e 
estágio final [8], conforme figura 2. 
No estágio inicial ocorre o aparecimento do líquido, o qual provoca uma rápida 
densificação através do rearranjo das partículas existente na massa cerâmica. 
Quando a quantidade de líquido formada for suficientemente alta, a densificação total 
do pó pode ser atingida já neste estágio [8,27,48].  
No estágio intermediário ocorre o processo de dissolução e reprecipitação, no 
qual pequenos grãos são dissolvidos no líquido e reprecipitados em grãos maiores. 
Este processo é chamado de “Ostwald ripening” e leva a um aumento do tamanho 
médio dos grãos. O processo de dissolução e reprecipitação contribui também para a 
densificação, pois ocorre uma acomodação da forma dos grãos, permitindo assim, 
Estado inicial, 
Mistura de pós 
Sinterização no 
estado sólido Poros 
Rearranjo 
Dissolução e 
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que haja um melhor empacotamento desses grãos que constituem a estrutura da 
massa cerâmica [8]. 
No estágio final da sinterização via fase líquida, a porosidade residual é 
eliminada por processos de sinterização no estado sólido.  
A quantidade de líquido formado durante o processo de sinterização influencia 
diretamente os estágios característicos que ocorrem na sinterização. Pois, quanto 
maior for a quantidade de líquido formado, maior será o efeito do rearranjo, por outro 
lado, quanto menor a quantidade de líquido, menor a participação do rearranjo e maior 
a participação da dissolução e reprecipitação e da sinterização no estado sólido [8,46]. 
A Figura 4 ilustra esquematicamente as etapas ocorrentes durante a 
sinterização via fase líquida, levando em relação a taxa de densificação do produto 
em função do tempo de duração do processo.  
 
Figura 4 - Esquema dos estágios de sinterização ocorrentes na sinterização via fase líquida, levando 
em consideração o tempo de sinterização. 
 
 
 
 
 
FONTE: Adaptado de GERMAN, R. M., Sintering Theory and Pratice, 1996 [8]. 
 
Os processos de densificação após a formação do líquido ocorrem através de 
uma sobreposição das etapas em alguns períodos de tempos durante o processo de 
sinterização via fase líquida.  
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O rearranjo é o primeiro processo a ocorrer e produz uma grande densificação 
em um tempo muito pequeno quando comparado à dissolução e reprecipitação e a 
sinterização no estado sólido [8,45-48].  
 
3.3.1.1 Fatores termodinâmicos e cinéticos. 
 
O início da sinterização via fase líquida se dá a partir de uma condição de não 
equilíbrio envolvendo uma mistura de pós de diferentes composições. A partir daí os 
fatores termodinâmicos e cinéticos é que irão definir o comportamento da 
microestrutura durante a sinterização. Os fatores que mais influenciam são: 
molhamento, solubilidade do sólido, capilaridade, ângulo de contato, força de contato 
e a viscosidade do líquido formado durante a sinterização [8,46,48]. 
Na sinterização via fase líquida, o sólido deve ser solúvel no líquido, e o líquido 
deve molhar por completo o cristal sólido e não reagir com ele. A quantidade de líquido 
na sinterização é determinada pela combinação da temperatura de sinterização e 
composição da massa cerâmica [8].  
Um conceito básico da sinterização via fase líquida é o molhamento do sólido 
pelo líquido. Ele pode ser explicado em termos das energias superficiais, ou seja, 
quando um líquido é colocado sobre um sólido, a superfície do líquido é conformada 
de maneira a minimizar todas as energias interfaciais existentes entre o sólido, o 
líquido e o vapor [8,49]. Se a energia interfacial sólido-líquido é alta, o líquido tende a 
ter a forma de uma esfera, caracterizando baixa molhabilidade, conforme Figura 5 (a). 
Se a energia interfacial sólido-vapor é alta, o líquido tende a se espalhar pela 
superfície de contato, caracterizando alta molhabilidade, Figura 5 (b). No entanto entre 
os dois extremos existe a condição de equilíbrio que se situa em uma faixa de 
molhamento parcial, conforme Figura 5 (c). O ângulo entre a superfície sólido e a 
tangente à superfície do líquido no ponto de contato é chamado de ângulo de contato 
θ [8,46,49]. 
Na Figura 5, quando θ > 90° o líquido não molha o sólido, quando θ < 90° o 
líquido molha o sólido e quando θ = 0° ocorre o espalhamento. O espalhamento é um 
processo cinético associado ao molhamento sendo importante principalmente no 
início da formação do líquido, pois este se forma em algumas regiões da 
microestrutura, e para que esse líquido se espalhe uniformemente sobre todas as 
partículas sólidas da microestrutura, ele deve molhar a superfície sólida [46]. 
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Durante o molhamento, pode ocorrer duas restrições que alteram o 
molhamento, são eles: a presença de impurezas superficiais e a temperatura. A 
presença de impurezas altera os valores das energias superficiais e a elevação da 
temperatura reduz o ângulo de contato devido ao aumento de solubilidade do sólido 
no líquido [46,50]. 
 
Figura 5 - Representação geométrica das condições de equilíbrio entre as fases sólido-líquido-vapor 
para um líquido que (a) não molha o sólido, (b) espalha e (c) molha o sólido. 
 
 
FONTE: Adaptado de GERMAN, R. M., Sintering Theory and Pratice, 1996 [8]. 
A sinterização via fase líquida é influenciada pela solubilidade do sólido no 
líquido e vice e versa. Elas se diferem principalmente na direção do fluxo de massa. 
A solubilidade do líquido no sólido é definida como um líquido que é absorvido pelo 
sólido, devido à ocorrência do processo de difusão. Assim uma alta solubilidade do 
líquido no sólido leva a formação de uma fase líquida transiente durante a sinterização. 
Desta maneira para uma clássica sinterização via fase líquida, a solubilidade do sólido 
no líquido deveria ser alta, enquanto a solubilidade do líquido no sólido deveria ser 
baixa.  Quanto maior a solubilidade do sólido no líquido melhor é a densificação por 
sinterização [8]. 
Quanto menor o tamanho de partículas da microestrutura tem se uma 
solubilidade mais elevada do sólido no líquido. 
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A capilaridade também é um fator que modifica o comportamento da 
sinterização via fase líquida, pois quando o líquido molha o sólido, ele também 
consegue fluir para o interior dos poros, inclusive para os poros menores. A 
capilaridade resulta em uma forte força de densificação durante a formação do líquido. 
Essa capilaridade leva ao rearranjo das partículas, a densificação e a formação dos 
contatos entre as partículas [8,46]. 
Para um líquido que molha a superfície sólida, a força de capilaridade é de 
atração. Essa força atrativa tenta encostar uma partícula na outra. Já para o caso de 
um líquido que não molha as partículas, o líquido causa uma força de repulsão, 
separando as partículas [8]. Estas duas condições estão ilustradas na Figura 6. 
 
Figura 6 - Efeito dos extremos do ângulo de contato (a) corresponde a um líquido que molha as 
partículas e (b) corresponde a um líquido que não molha o sólido. 
  
 
FONTE: Adaptado de GERMAN, R. M., Sintering Theory and Pratice, 1996 [8]. 
Devido à força de capilaridade, os contatos entre as partículas molhadas pelo 
líquido ficam sob compressão. A ordem de grandeza da pressão de contato varia com 
o tamanho de grão, com a energia superficial e com o tamanho do contato. Quando 
as partículas são esféricas, e com tamanho de aproximadamente 1μm e com energia 
superficial de 1 J/m², a tensão é próxima dos 10 MPa no ponto de contato entre as 
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partículas. É essa tensão, que durante os estágios iniciais de sinterização via fase 
líquida que causam o rearranjo das partículas [8,46,51]. 
Junto com o rearranjo das partículas, ocorre uma mudança no tamanho dos 
poros. Onde os poros grandes crescem e os poros pequenos retraem, assim, as 
regiões com maior densidade de empacotamento retraem preferencialmente. Para 
grandes ângulos de contato, as forças repulsivas causam uma expansão na mesma 
proporção da quantidade de líquido presente [8,48]. 
Para partículas com formas irregulares a situação é um pouco diferente. Pois 
para uma baixa fração volumétrica de líquido, nas vizinhanças dos contatos entre as 
partículas existentes na microestrutura, existe a ocorrência de um torque devido a falta 
de alinhamento dos centros das partículas. Esse torque existente leva a ocorrência do 
rearranjo das partículas, colocando as respectivas superfícies planas em perfeito 
contato. A força que aparece em uma partícula irregular varia com quantidade de 
líquido elevada a potência de 1/3. Enquanto que o torque varia com a quantidade de 
líquido elevado a potência de 1/2. Com isso existe diferença de comportamento entre 
as partículas esféricas e as partículas de forma irregular. Nas partículas com forma de 
esferas a capilaridade diminui com o aumento da fração volumétrica do líquido, 
enquanto para as partículas de forma irregular, a força de capilaridade aumenta com 
o aumento da fração volumétrica do líquido. Porém na prática, ambos os sistemas 
apresentam um bom rearranjo para quantidade de líquido variando aproximadamente 
entre 30 a 40% [8,48,51]. 
 
3.3.1.2 Estágio inicial da sinterização via fase líquida. 
 
A sinterização via fase líquida começa com a formação do líquido proveniente 
de feldspato. Este, em função da condução térmica, se forma na superfície do 
compactado e depois migra para as regiões mais internas. O líquido formado molha 
as partículas sólidas presentes na microestrutura, dando início a formação do pescoço 
existente entre as partículas, espalhando-se e juntando as partículas por força de 
capilaridade, provocando assim a densificação.  
A densificação por rearranjo ocorre em frações de segundos após a formação 
do líquido [8,48]. 
Durante o processo de rearranjo das partículas, estas podem rodar e deslizar 
várias vezes umas sobre as outras, pois estão lubrificadas pela camada de líquido 
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existente entre elas [46]. As partículas com formas irregulares oferecem uma maior 
resistência ao rearranjo, resultante da alta fricção existente entre as partículas [45].  
A quantidade de líquido formado durante o processo de sinterização é 
importante para o rearranjo, pois se existir uma quantidade suficiente de líquido para 
preencher os interstícios entre as partículas (aproximadamente 30 a 40% em volume), 
pode ocorrer uma densificação completa somente com o rearranjo. Porém na maioria 
dos sistemas, no qual ocorre sinterização via fase líquida, é normalmente usado 
menos de 20% em volume de líquido, para evitar efeitos de deformação na peça [50]. 
Quando a microestrutura do compacto é composta por partículas de tamanhos 
pequenos, o rearranjo ocorre de maneira mais eficiente devido à alta força de 
capilaridade entre as partículas. Compactados formados com partículas de tamanho 
maior do que 33 μm, praticamente não apresentam rearranjo, enquanto que, em 
compactados com partículas menores que 3 μm, a maior densificação ocorre por 
rearranjo [8,48]. 
O empacotamento a verde do compactado pode influenciar diretamente na 
maneira como o líquido irá se distribuir no seu interior durante a sinterização via fase 
líquida, pois o líquido tende a preencher primeiro os poros menores e somente irá 
preencher os poros maiores se existir quantidade suficiente de líquido ou quando 
ocorrer a retração do compactado. Como consequência, quando o líquido é formado, 
ele tende a migrar para as regiões mais densamente empacotadas do compactado, e 
é durante a retração que as regiões menos densas se tornarão ricas em líquido 
[46,49,51]. 
 
3.3.1.3 Estágio intermediário da sinterização via fase líquida. 
 
A quantidade de líquido formada durante a sinterização via fase líquida é 
suficiente para promover uma densificação total ao término do rearranjo. A partir deste 
instante, começa então o estágio intermediário no qual a dissolução e reprecipitação 
torna o processo preparado para densificação. Neste estágio ocorre a dissolução do 
sólido no líquido e a posterior precipitação nos grãos existentes (surgem os novos 
grãos). O processo de dissolução e reprecipitação é caracterizado por uma série de 
fatores decorrentes, que influenciará no desenvolvimento da microestrutura final do 
compactado, são eles: dissolução de pequenos grãos, arredondamento dos grãos, 
densificação, crescimento dos grãos, acomodação da forma dos grãos e 
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desenvolvimento do esqueleto rígido da microestrutura formado pelo sólido. A 
dissolução de pequenos grãos no líquido e a precipitação nos grãos maiores é 
conhecida como processo de “Ostwald ripening” [48]. Este processo ocorre devido á 
diferença de solubilidade entre os grãos pequenos e os grãos grandes.  
Pela acomodação da forma dos grãos, é possível conseguir um 
empacotamento mais eficaz devido ao melhor preenchimento dos grãos nos espaços 
vazios que existiam na microestrutura [8,45,48]. Existem três maneiras pelas quais o 
acomodamento dos grãos pode levar a densificação, ilustrados na Figura 7. 
 
Figura 7 - Diagrama esquemático de possíveis mecanismos de acomodação da forma dos grãos e de 
crescimento de pescoço durante os estágios intermediários de sinterização via fase líquida: (a) 
formação de contatos planos, (b) dissolução de grãos pequenos e (c) difusão no estado sólido. 
 
 
 
FONTE: Adaptado de GERMAN, R. M., Sintering Theory and Pratice, 1996 [8]. 
O mecanismo ilustrado na Figura 7 (a) é resultado de densificação pela 
aproximação dos centros dos grãos vizinhos. No segundo caso, Figura 7 (b), o 
mecanismo envolve a dissolução de pequenos grãos e a sua reprecipitação nos grãos 
maiores (Ostwald ripening). Neste mecanismo não necessariamente ocorre a 
aproximação dos centros dos grãos, mas a densificação ocorre pelo melhor 
preenchimento dos espaços vazios existentes na microestrutura. E no terceiro caso, 
Figura 7 (c), o mecanismo envolve o crescimento do pescoço formado pelo contato 
a) b) c) 
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dos grãos através de difusão no estado sólido. Este terceiro mecanismo ocorre de 
maneira mais lenta que os outros dois mencionados, e só se torna importante quando 
a dissolução do sólido no líquido é muito baixa. Os três mecanismos contribuem para 
um melhor empacotamento dos grãos e consequentemente para uma maior 
densificação estrutural final no produto [8,48,52]. 
Durante a dissolução e reprecipitação, a solubilidade do sólido no líquido é 
aumentada devido à pressão nos pontos de contato entre os grãos, provocada pelas 
forças de capilaridade [46,48]. 
 
3.3.1.4 Estágio final da sinterização via fase líquida. 
 
No estágio final de sinterização, um esqueleto sólido e rígido é formado, o 
qual inibe a densificação. Esse esqueleto sofre uma lenta densificação pela 
sinterização no estado sólido, porém se existir solubilidade sólida no líquido, um rápido 
processo de transporte pelo líquido pode ocorrer. Durante o estágio final, os poros 
interconectados formam esferas isoladas e a porosidade total passa a ser menor que 
8%, gerando uma microestrutura de grãos sólidos envolvidos pelo líquido e pelos 
poros denominados isolados também dispersos neste mesmo líquido [8,51]. 
Porém, neste estágio final de sinterização ocorre alguns fatores que inibem a 
densificação total do produto, dentre eles o principal é o gás preso no interior do poro. 
Isto ocorre quando a sinterização é feita em uma atmosfera com gás que não a difunde 
pela matriz. Assim a densificação para quando o aumento da pressão dentro do poro, 
devido à diminuição do mesmo, se iguala a força da tensão superficial, a qual é dada 
pela equação 1 [8,46,48] 
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 𝑃𝑃 = 4
𝛾𝐿𝑉
𝑑𝑃
                                   Equação 1 
 
Onde: 
𝑃𝑃 - é a pressão de gás no interior do poro; 
𝛾𝐿𝑉  - é a energia superficial líquido - vapor; 
𝑑𝑃 - é o tamanho do poro. 
 
Devido a esse efeito existe um limite de porosidade final. Quando se tem um 
gás totalmente insolúvel preso no interior do poro, normalmente só se atinge uma 
densidade menor que 99%. 
Também existe a geração de gases, vindos da decomposição de produtos 
presentes no material sinterizado. A pressão dos gases, vinda da decomposição, 
limita a densidade do corpo sinterizado e em alguns casos, para sinterizações 
prolongadas ou em temperaturas elevadas, após atingir um máximo a densidade 
começa a cair levando a uma expansão do material [48].  
Esses poros formados pelos gases presos podem crescer através do 
processo de coalescência, no qual os poros se juntam e formam poros maiores, bem 
como pelo processo de “Ostwald ripening” [8,51]. Para que o crescimento ocorra 
através do processo de “Ostwald ripening”, é necessário que os gases apresentem 
uma certa difusão através da matriz e que exista uma distribuição inicial de tamanhos 
de poros. Como em poros de tamanhos menores a pressão interna é maior que nos 
poros maiores, o gás tende a se difundir para a matriz passando dos poros menores 
para os poros maiores, gerando um aumento médio e uma diminuição da pressão 
interna desses poros [48]. Assim, para prolongados tempos de sinterização ou em 
temperaturas elevadas, a densidade do compactado diminui devido ao aumento da 
porosidade, levando a uma expansão de volume no compactado, prejudicando a 
resistência mecânica do produto final [8,48].   
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3.3.1.5 Transformações de Fases e Desenvolvimento Microestrutural durante a 
sinterização de Porcelanas Triaxiais. 
 
Como nas porcelanas aproximadamente mais de 10% do volume é de fase 
vítrea, essa fase tem grande importância na resistência mecânica das porcelanas, é 
em meio a essa fase vítrea que estão presentes outros elementos, como o quartzo e 
a alumina. Sendo que o tamanho das partículas do quartzo tem fator predominante na 
resistência mecânica das porcelanas, pois quanto maior o tamanho do grão de 
quartzo, menor será a resistência mecânica da porcelana.  
A presença de partículas cristalinas dispersas na matriz vítrea, como é o caso 
da mulita, atua no sentido de barrar a propagação de trincas, sendo que a fase vítrea 
é propícia para propagação de trincas por ser uma região de menor resistência 
mecânica. Portanto, um aumento na quantidade de fases cristalinas, leva a um 
aumento da resistência mecânica, que pode levar a uma redução na opacidade do 
material [48,53]. Já o aumento da dissolução de quartzo acentua a reação entre a fase 
líquida e a mulita, aumentando a quantidade de mulita presente na microestrutura. 
Sabendo que existe a formação de mulita primária e secundária nas porcelanas, 
maiores temperaturas de queima, são favoráveis a formação de mulita, dependendo 
ainda da granulometria das matérias-primas e da presença de fundentes fortes. O teor 
de mulita pode variar bastante nas estruturas das porcelanas, isso acontece devido à 
intensidade de sua reação com a fase vítrea que pode variar dependendo das 
condições experimentais [53]. E os principais fatores que afetam a intensidade destas 
reações são:  
● a temperatura de sinterização; 
● a granulometria das matérias-primas; 
● o teor de quartzo; 
● a composição química dos feldspatos.  
Estes parâmetros determinam diretamente a composição da fase líquida 
(vítrea) que por sua vez afeta diretamente a microestrutura das porcelanas, 
influenciando na resistência mecânica [46,53].  
O feldspato tem a finalidade de durante a sinterização das porcelanas triaxiais 
atuar como fundente, caracterizando este processo por sinterização via fase líquida. 
Os feldspatos comumente usados em cerâmicas são os feldspatos potássicos 
(K2O.Al2O3.6SiO2) ou os feldspatos sódicos (Na2O.Al2O3.6SiO2), ambos com a mesma 
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finalidade, porém o feldspato potássico historicamente é o fundente mais utilizado nas 
porcelanas pois ao fundir gera um líquido com viscosidade maior que o feldspato 
sódico [54] o que leva a uma menor possibilidade de deformação piroplástica.  
As porcelanas são materiais compostos por mais de uma fase cristalina, o que 
lhes classificam como materiais multifásicos, produzidos com matérias-primas 
naturais, o que lhes conferem baixo custo, assim também para os produtos fabricados, 
proporcionando uma imensa variedade de produtos cerâmicos [29]. Nestes materiais, 
a ligação do tipo iônica com forte caráter covalente restringe a mobilidade dos elétrons, 
o que faz com que estes materiais sejam bons isolantes elétricos [2,15,18] e tenham 
grande aplicação na indústria eletroeletrônica.  
As porcelanas triaxiais são as mais utilizadas, e são formadas basicamente 
por caulim (argila), feldspato e quartzo e/ou alumina.  
Para a composição da porcelana, prefere-se a utilização da argila caulinítica, 
como fonte de caulinita (Al2O3.2SiO2.2H2O), que durante a sinterização irá se 
decompor e formar os cristais de mulita, conferindo-lhe uma resistência mecânica 
mais elevada, sendo esses cristais chamados de mulita primária. Pode ser usado o 
caulim ao invés da argila como fonte de caulinita, entretanto os caulins não fornecem 
plasticidade à massa, sendo necessária a adição de pequenas quantidades de argila 
plástica para conferir trabalhabilidade à massa e resistência mecânica a verde [29,54]. 
Durante a sinterização das porcelanas triaxiais ocorrem diversas reações 
químicas, essas reações termicamente ativadas se processam no interior da massa 
cerâmica promovendo a formação das diversas fases que vão determinar a resistência 
mecânica final do produto cerâmico [2,8]. Portanto essas reações são afetadas pela 
temperatura, pelo tempo e pela atmosfera do forno de sinterização.  
As principais reações químicas decorrentes do processo de sinterização do 
sistema caulim-feldspato-quartzo são [8,9,15]: 
● A caulinita (Al2O3.2SiO2.2H2O) se transforma em metacaulinita 
(Al2O3.2SiO2), essa é uma reação endotérmica e que acontece aproximadamente a 
550ºC [55]. Nesta reação ocorre a reorganização do alumínio octaedricamente 
coordenado para um alumínio tetraedricamente coordenado na metacaulinita [54].  
● Transformação do quartzo alfa em quartzo beta quando a temperatura 
atinge 573ºC [54]. 
● Em aproximadamente 980°C ocorre à transformação da metacaulinita  
(Al2O3.2SiO2) em uma estrutura do tipo espinélio [55,56].  
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● Aproximadamente em 990°C inicia a formação da fase líquida para o 
feldspato potássico e em torno de 1050°C para o feldspato sódico [39]. 
● A partir da fase espinélio e aproximadamente a 1075°C ocorre a formação 
da mulita (3Al2O3.2SiO2) [18,40,42,56]. Em vidros de Al2O3.2SiO2 sabe-se que a 
cristalização da mulita ocorre a partir de uma região rica em Al2O3 decorrente de um 
processo de separação de fases. Mas como a estrutura da fase espinélio ainda não é 
bem estabelecida, existe dificuldade no entendimento do mecanismo de formação da 
mulita a partir desta fase [54]. 
● Aproximadamente entre 990°C e 1200°C ocorre a dissolução do quartzo, e 
quando a fase líquida torna-se saturada com sílica, começa então a transformação do 
quartzo em cristobalita. Nas PTAs, a pouca quantidade de quartzo presente, é 
proveniente de matérias-primas, que sofre dissolução acima de 1100°C, praticamente 
desaparecendo em temperaturas acima de 1250°C [54,56]. 
● Quando o quartzo beta transforma-se em quartzo alfa, reação que acontece 
durante o resfriamento (aproximadamente em 573ºC), ocorre uma diminuição de 2% 
no volume dos grãos de quartzo presente na fase vítrea, produzindo tensões 
suficientes para causar trincas a matriz ou ao próprio grão, por isso o tamanho do grão 
de quartzo é crucial para a resistência mecânica das porcelanas [18,54,57]. Grãos 
pequenos (normalmente os menores que 40 m) não geram tensões suficientes para 
trincar a matriz vítrea [57,58]. 
A composição química da porcelana afeta as reações descritas acima, e 
geram mudanças na microestrutura final da cerâmica alterando suas propriedades 
mecânicas. A microestrutura da porcelana triaxial após a sinterização consiste em 
grãos grosseiros de quartzo ou alumina misturados a finos cristais de mulita ambos 
mantidos por uma matriz vítrea [54]. Na microestrutura final o que mais afeta as 
propriedades mecânicas são os poros residuais e os cristais de quartzo, sendo que 
cristais muito pequenos não são suficientes para causar tensões e cristais muito 
grande podem gerar fraturas interconectadas [54,57-59]. 
O quartzo pode ser substituído por alumina, gerando as porcelanas 
aluminosas, as quais são mais resistentes que as triaxiais, sendo que as propriedades 
mecânicas das porcelanas aluminosas são afetadas pelo tipo, tamanho e forma da 
alumina presente na estrutura e também ocorre uma elevação do custo do produto, 
pois a alumina é mais cara que o quartzo [6,18,59-61].  
42 
 
 
As mulitas podem ser encontradas tanto na forma de mulita primária quanto 
na forma de mulita secundária. A mulita formada pela sequência de reações caulinita-
mulita, é chamada de mulita primária, esta que aparece na forma de aglomerados de 
pequenos cristais com tamanho inferiores que 0,5 μm e recebe este nome devido ao 
fato de se formar em temperaturas mais baixas. A mulita secundária, que se forma a 
partir da nucleação e crescimento de pequenos cristais na região do líquido 
proveniente do feldspato, e se apresenta na forma de longos cristais (>1 μm). É 
comum comparar a forma da mulita secundária com a geometria de uma agulha 
[15,54,62-64].  
Quando a alumina esta presente, ocorre a formação de uma mulita que IQBAL 
E LEE [65], identificaram ser diferente da mulita secundária, a essa chamaram de 
mulita terciária, e propuseram a seguinte nomenclatura para as diversas mulitas:  
● mulitas primárias foram chamadas de tipo - I; 
● mulitas secundárias foram chamadas de tipo - II e tipo - III. Sendo que a 
mulita do tipo - II é maior que a do tipo - I, porém é menor que a do tipo - III, essa que 
tem por característica a forma alongada, semelhante a uma agulha [15,54,64].  
A forma, tipo e quantidade de mulita formada durante o processo de 
sinterização depende da composição local da fase líquida, durante a sinterização. Em 
porcelana triaxiais a mulita secundária é formada a partir da superfície da argila 
caulinítica e cresce em direção ao líquido originado do feldspato, esse líquido é mais 
fluido que o proveniente da argila, pois possui uma alta quantidade de íons alcalinos 
e alcalinos terrosos. Isso explica porque os cristais de mulita secundária são maiores 
que os da mulita primária.  
A composição da mulita muda de acordo com sua origem, sendo que a mulita 
primária, a qual é formada na região rica em argila, contém mais alumina 
(2Al2O3.1SiO2) que a mulita secundária ou terciária (tipo - II e tipo - III) essas que se 
formam na região do feldspato (3Al2O3.2SiO2) [66]. Assim o tamanho e a forma dos 
cristais de mulita são controlados pela viscosidade do líquido onde eles se formam e 
crescem, e a viscosidade do líquido por sua vez é controlada pela composição da 
massa cerâmica e pela temperatura de sinterização [54,66].  
As modificações na composição tanto das matérias primas quanto na massa 
cerâmica alteram significativamente a porosidade e a formação das fases, causando 
alterações nas propriedades mecânicas, sendo que as principais alterações ocorrem 
durante a sinterização. Estas alterações podem prejudicar a qualidade dos produtos, 
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pois alteram o comportamento mecânico durante a sinterização, podendo gerar 
diversos defeitos nas peças acabadas [29,53,65]. 
 
3.4 PROPRIEDADES MECÂNICAS DAS PORCELANAS. 
 
O comportamento mecânico apresentado pelos materiais cerâmicos em 
função das propriedades mecânicas que cada porcelana apresenta, pode ser 
explicado em função da influência das fases presentes em sua microestrutura [9].  
 
3.4.1 Influência da Mulita. 
 
O reforço da porcelana pela presença de mulita é uma das mais antigas 
teorias sobre a resistência mecânica das porcelanas [29]. Nesta teoria a resistência 
mecânica depende unicamente do entrelaçamento de finos cristais de mulita em forma 
de agulhas, sendo que a resistência mecânica, aumenta com o acréscimo da 
quantidade de mulitas [9,29]. 
Em temperaturas de sinterização elevadas, os cristais de mulita crescem, 
levando a um aumento no tamanho dos cristais e uma diminuição no seu número. 
Estes cristais grandes, não estão entrelaçados eficientemente como ocorre com 
cristais menores, resultando assim numa diminuição da resistência mecânica. Quando 
se tem um controle eficiente da temperatura de sinterização se consegue controlar os 
tamanhos dos cristais de mulita e consequentemente a resistência mecânica do 
produto. A mulita secundária aumenta mais a resistência mecânica do que a mulita 
primária, isso acontece devido os cristais da mulita secundária apresentar morfologia 
acicular e ao entrelaçamento destes cristais [9,65]. 
 
3.4.2 Influência da Matriz Vítrea. 
 
A diferença do coeficiente de expansão térmica entre a matriz (fase vítrea) e 
as partículas dispersos nela, tais como o quartzo e a alumina ou outras fases 
cristalinas como a mulita e a cristobalita, produzem uma forte tensão compressiva na 
matriz vítrea. Esta tensão induzida leva a um aumento da resistência mecânica da 
porcelana [18,19].  
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A tensão e o trincamento gerado devido à presença de partículas de quartzo 
são severos devido à rápida transformação do quartzo  em quartzo  durante o 
resfriamento. O tamanho de partícula é crucial no desenvolvimento das trincas, pois 
partículas muito pequenas não são suficientes para colocar a matriz sob tensão, 
enquanto que os cristais grandes podem gerar fraturas interconectadas levando a um 
empobrecimento das propriedades mecânicas [9,67]. 
 
3.4.3 Influência das partículas dispersas na Matriz Vítrea. 
 
 
Para descrever o quanto as partículas dispersas na matriz vítrea influenciam 
nas propriedades mecânicas das porcelanas, serão abordados alguns resultados de 
trabalhos encontrados na literatura que descrevem como a microestrutura influência 
as propriedades mecânicas das porcelanas. 
Sugiyama, Harada e Ishida [68], estudaram o efeito da substituição do quartzo 
por alumina em porcelanas de quartzo. Eles observaram um aumento do módulo de 
ruptura, tanto para o aumento de quantidade de alumina adicionada a porcelana de 
quartzo, quanto para o aumento da alumina utilizada na substituição do quartzo. Os 
resultados mais elevados do módulo de ruptura foram atribuídos não apenas ao 
aumento do módulo elástico causado pela presença de alumina , mas também 
devido à diminuição no tamanho dos defeitos causados pela presença das pequenas 
partículas (alumina ) dispersas na fase vítrea. Os resultados por eles obtidos, 
apontaram que existe uma correlação linear entre o módulo de ruptura e a 
porcentagem da densidade real [29].  
Maiti e Kumar [67], estudaram a substituição do quartzo e do feldspato por 
silimanita e vidros cristalizados. Eles atribuem o aumento de 70% na resistência 
mecânica das composições estudadas, a redução na quantidade de fase vítrea e ao 
aumento das fases cristalinas [54,65]. 
Orlova et. al. [69], estudaram o efeito do tipo do grau de dispersão de alumina 
nas propriedades das porcelanas. Eles mostraram que o tamanho e a forma dos 
cristais de alumina têm grande efeito na resistência mecânica das porcelanas e 
sugerem que para se obter porcelanas com módulo de ruptura elevado, o tamanho da 
alumina não deve exceder a 3 μm e ela não deve formar agregados [60,70]. 
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Na Tabela 1 são mostrados alguns valores de módulos de ruptura, 
encontrados na literatura para porcelanas silicosas e porcelanas aluminosas ou ainda 
porcelanas silicosas aluminosas, obtidos por flexão em três pontos. Estes valores 
demonstram a grande variação da resistência mecânica encontrados entre os 
diversos autores [46]. Esta variação é devida principalmente a modificação de 
composição entre as diversas porcelanas estudadas. 
 
Tabela 1 - Valores do máximo módulo de ruptura de porcelanas de quartzo, de alumina ou ainda de 
porcelana de quartzo e alumina, obtidos pelos respectivos autores. 
 
Autor Tipo de porcelana 
Módulo de 
ruptura (MPa) 
Goulart et. al. [16] 
Quartzo + Alumina 
Alumina 
150 
196 
Maiti e Kumar [67] Quartzo 130 
Sugiyama [68] Quartzo + Alumina 150 
Orlova et. al. [69] Alumina 215 
Kreimer e Chistyakova [71] Alumina 150 
Kobayashi et. al. [72] Alumina 371 
Pradonovic e Zivanovic [73] Alumina 257 
Tasic [74] Alumina 242 
 
FONTE: Autoria própria (2018). 
 
3.5 ÓXIDOS. 
 
Óxidos são compostos químicos binários formados por átomos de oxigênio 
(O) ligado a um outro ou mais elementos químicos [75]. Os óxidos constituem um 
grande grupo na química, pois a maioria dos elementos químicos formam óxidos. Para 
constituir um óxido obrigatoriamente o oxigênio deve ser o elemento de maior 
eletronegatividade [75-77]. 
A classificação dos óxidos se dá dependendo da maneira como reagem com 
a água, sendo definidos como: óxidos ácidos, óxidos básicos, óxidos neutros, óxidos 
anfóteros, óxidos peróxidos e outros [77].   
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Os óxidos utilizados neste trabalho ocupam apenas duas das classificações 
descritas anteriormente, assim a descrição das classes se dará apenas para as 
específicas. 
● Óxidos ácidos: são formados por ametais, esses óxidos possuem caráter 
covalente, sendo que na presença de água esses compostos produzem ácidos e por 
outro lado, na presença de base formam sal e água. Exemplo: Fe2O3 (óxido de ferro 
III ou hematita). 
● Óxidos Anfóteros: são substâncias que podem comportar-se como óxidos 
ácido, mas dependendo do meio ao qual é submetido comporta-se como óxido básico. 
Esses compostos na presença de um ácido se comportam como óxido básico, e na 
presença de uma base, reagem como óxido ácido. Exemplos: Al2O3 (óxido de 
alumínio) e ZnO (óxido de zinco) [78].  
 
3.5.1 Óxido de Alumínio (Al2O3). 
 
O óxido de alumínio (Al2O3) ou alumina como é mais conhecida, é um versátil 
óxido cerâmico, de cor branca, com imensas aplicações devido suas propriedades 
físicas e químicas [6,79]. A cristalinidade e pureza da Al2O3 variam em função do 
material precursor e também em função da temperatura de calcinação [80]. A 
temperatura na qual a alumina for calcinada proporciona mudanças em sua estrutura 
e em sua morfologia, dando origem a diferentes polimorfos [81,82]. 
Comercialmente, a Al2O3 é produzida a partir da bauxita, que não é um mineral 
exatamente, mas sim um material heterogêneo, com impurezas, formado através de 
uma mistura de hidróxidos de alumínio hidratados: gibbsita [γ-Al(OH)3] e os polimorfos 
boehmita [γ-AlO(OH)] e diaspório [α-AlO(OH)3] [75,79,83]. O processo industrial mais 
utilizado para produção da Al2O3, é o processo Bayer, que consiste em dissolver a 
bauxita com solução de hidróxido de sódio/soda cáustica a quente, gerando uma 
solução de aluminato de sódio, obtendo-se o óxido de alumínio após sua calcinação 
[6,83,84]. Para estabilizar as diversas fases da alumina, estimadas em mais de 15 
diferentes fases cristalográficas até a formação do Al2O3 de transição na fase 
denominada α, essa que é a fase mais estável do Al2O3, são necessárias temperaturas 
da ordem de 1200 ºC [85-87].  
Al2O3 produzidas em temperaturas entre 500 ºC e 800 ºC, são denominadas 
como Al2O3 de fases de transição de baixa temperatura, como por exemplo, as fases 
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γ-Al2O3 (gama) e η-Al2O3 (eta), se a temperatura for superior a 800 ºC são 
denominadas como fases de transição de elevada temperatura, como a fase δ-Al2O3 
(delta), θ-Al2O3 (teta) e α-Al2O3 (alfa) essa e mais estável e de maior aplicação 
comercial, devido suas propriedades mecânicas, térmicas e elétricas [6, 85,88-90].   
Devido a essas propriedades (boa estabilidade térmica, resistência ao 
desgaste, alta dureza, estabilidade contra corrosão, ataque químico e outras), as 
Al2O3 são empregadas como material para revestimento, em dispositivos eletrônicos, 
como catalisadores, suporte catalítico para uma gama de processos químico, e como 
visto anteriormente, é altamente utilizada na fabricação de porcelanas, para formação 
de uma das fases cristalinas, devido suas características isolantes, entre outras 
aplicações diversas [85,91,92]. 
 
3.5.2 Óxido de Ferro (Fe2O3). 
 
O ferro compõe cerca de 6,3% da crosta terrestre, mas, no entanto, esse 
mineral não é encontrado em sua forma pura, mas em vez disso, combinado com 
outros elementos, especialmente o oxigênio, originando o Fe2O3 [93]. Nessa forma 
(Fe2O3) pode ser utilizado em aplicações da maneira como é encontrado na natureza 
ou produzido sinteticamente. Existem 16 tipos diferentes de óxidos, hidróxidos e 
óxido–hidróxidos de ferro, como por exemplo: goetita, wustita, lepidocrocita, ferridrita, 
feroxita, bernalita, e os mais comumente estudados: hematita, magnetita e 
maghemita, e outros [94,95]. 
O Fe2O3 é bastante utilizado devido suas propriedades magnéticas, elétricas, 
físico-químicas e morfológicas, sendo utilizado principalmente como pigmento, devido 
à gama de cores (amarelo, marrom, vermelho e outras) que podem ser obtidas e 
aplicadas em diferentes bases como: papel, tinta, verniz, esmalte e outras [93,96]. São 
empregados em catalisadores, e tem papel importante na composição das cerâmicas 
em geral e nas porcelanas triaxiais [93,97,98]. 
A hematita é o principal minério de ferro de ocorrência natural, quando pura 
sua composição química é aproximadamente 69,94% de Fe (ferro) e 30,06% de O 
(oxigênio) [99,100]. Este mineral apresenta coloração entre o preto e o cinza ou 
marrom avermelhado, sempre com traço vermelho sangue, vem daí o seu nome 
derivado do grego “haimatite”, que significa sangue [75,96,101]. As partículas de 
hematita possuem célula unitária do tipo hexagonal, mas também pode ser indexada 
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no sistema romboédrico [96]. É fracamente ferromagnética na temperatura ambiente 
e, em aproximadamente -13 ºC, ocorre transição de fase para um estado 
antiferromagnético. Em temperaturas acima de 683 ºC (temperatura de Curie), a 
agitação térmica supera o alinhamento magnético, e o material perde o magnetismo, 
tornando-se paramagnético [102-104]. 
Em porcelanas o Fe2O3 atua de maneira a diminuir a viscosidade da fase 
líquida formada durante a etapa de sinterização da porcelana, diminuindo a 
temperatura final de sinterização, devido o líquido formado fluir melhor entre as 
partículas sólidas, ocasionando uma densificação precoce, que resulta no 
encurtamento da temperatura e do tempo de sinterização do produto [97,105,106]. 
Outra característica do Fe2O3 na porcelana é conferir a cor avermelhada no composto 
[93,97].  
 
3.5.3 Óxido de Zinco (ZnO).   
 
O ZnO é um composto químico encontrado naturalmente no mineral chamado 
zincita. Insolúvel em água e solúvel em ácidos e bases [78]. Apresenta propriedades 
piezelétricas, sensibilidade à luz e é um metal de transição, considerado semicondutor 
intrínseco com estrutura cristalina do tipo hexagonal [107]. É um produto relativamente 
barato e de baixa toxidade. É considerado um material cerâmico com vasta 
versatilidade, sendo utilizado em diversas aplicações tecnológicas tais como: 
catalisadores, aditivos em óleos lubrificantes, varistores, sensores de gás, pigmentos, 
protetores solares, aditivos em cerâmicas brancas (porcelanas) e outras aplicações 
[108-110].  
Em porcelanas ZnO é muito utilizado como auxiliar do processo de 
sinterização principalmente sinterização via estado sólido, onde ZnO forma uma fase 
líquida transiente, baixando desta maneira a temperatura de sinterização do produto 
e densificando a microestrutura resultante, devido a eliminação dos espaços vagos 
presente entre as partículas cristalinas do agregado [107,109]. 
 
3.6 PECTINA CÍTRICA 
 
A pectina é uma fibra dietética solúvel em água, que possui variados graus de 
metoxilação [111]. A pectina é um bio-polímeros, e constitui-se em um colóide por 
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excelência, e em função de seu caráter hidrofílico, devido à presença de grupos 
polares, apresenta a propriedade de envolver grande quantidade de água, produzindo 
uma solução viscosa [112,113]. São polissacarídeos estruturais, que formam um 
grupo complexo de polissacarídeos que são encontrados na parede celular primária e 
nas camadas intercelulares de plantas terrestres. Estão associadas à celulose, 
hemicelulose e lignina, sendo encontradas em tecidos vegetais, principalmente em 
tecidos de frutos por serem macios [114,115] 
As pectinas são produzidas principalmente através de cascas de frutas 
cítricas (laranja, limão e lima) e também da polpa da maça, sendo extraídas em 
condições levemente ácidas e em altas temperaturas [116]. Entre suas principais 
propriedades destacam-se a viscosidade, a capacidade de formar géis e o poder 
estabilizante [111,113].  
Como aplicações principais, a pectina cítrica é utilizada, na indústria 
alimentícia para aumentar a viscosidade e maciez de alguns alimentos, como 
estabilizante, protetor, prevenindo à flotação, com aplicações em doces, geléias de 
frutas e produtos lácteos. Também é utilizada na indústria farmacêutica devido a sua 
capacidade de formar géis, além de propriedades de promoção à saúde. Como outros 
usos industriais, a pectina pode ser empregada na formação de filmes biodegradáveis, 
adesivos, espumas, plastificantes, entre outros [116]. 
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4 MATERIAIS E MÉTODOS.  
 
4.1 LOCAIS DO EXPERIMENTO. 
 
O desenvolvimento experimental e as respectivas caracterizações realizadas 
foram executadas nas seguintes instituições de ensino superior: 
● Universidade Estadual do Centro-Oeste do Paraná – UNICENTRO. 
Laboratório de Materiais e Compostos Inorgânicos (LabMat/UNICENTRO) e também 
no Centro de Ciências Moleculares e Nanotecnologia (CCMN/UNICENTRO). 
● Universidade Estadual de Ponta Grossa (UEPG). Laboratórios do curso do 
Engenharia e Ciências dos Materiais. 
● Universidade Tecnológica Federal do Paraná – Câmpus Guarapuava 
(UTFPR-GP). Laboratório de Materiais e Caracterizações. 
 
4.1.1  Obtenção dos óxidos. 
 
O óxido de alumínio, gerado pela gelificação da pectina cítrica e nitrato de 
alumínio (Al2O3(pec)), óxido de ferro, gerado pela gelificação da pectina cítrica e nitrato 
de ferro (Fe2O3(pec)), e o óxido de zinco, igualmente, gerado pela gelificação da pectina 
cítrica e nitrato de zinco (ZnO(pec)), assim como toda preparação resultante para gerar 
os diferentes compostos cerâmicos, foi preparado no LabMat/UNICENTRO.  
 
4.1.2  Caracterização dos óxidos e matérias-primas. 
  
Os óxidos e as matérias-primas utilizadas para elaboração da barbotina, 
foram caracterizadas por difração de raios X (DRX) no CCMN/UNICENTRO, por 
distribuição do tamanho de partículas (difração a laser), microscopia eletrônica de 
varredura (MEV) e fluorescência de raios X, esses realizados na UEPG. 
 
4.1.3 Caracterização dos materiais sinterizados. 
 
Os compostos sinterizados foram inicialmente submetidos ao ensaio de 
Flexão, pelo método três pontos. Na sequência foi realizada Microscopia Eletrônica 
de Varredura (MEV), e fluorescência de raios X. Essas técnicas foram realizadas na 
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UEPG. A preparação (lixamento, polimento e ataque químico) das amostras de 
porcelanas para utilização no MEV foram preparadas na UTFPR–GP. As demais 
medidas relacionadas às propriedades mecânicas dos compostos produzidos e 
medidas de colorimetria (CIE L*a*b*) foram realizadas no LabMat/UNICENTRO.  
 
4.2 MATÉRIAS-PRIMAS. 
 
As massas de porcelanas utilizadas foram produzidas com as matérias-primas 
descritas na tabela 2. 
 
Tabela 2 - Matérias-primas utilizadas para confecção dos corpos de prova de cerâmica. 
 
Matéria-prima Origem 
Alumina A2000 RAW material Ltda – doação 
Feldspato Potássico Hobby cerâmica Ltda – doação 
Caulim Hori PR mineração Ltda – doação 
Argila gorda Gnata Laboratório de materiais UEPG 
 
FONTE: Autoria própria (2018). 
 
A tabela 3 descreve os reagentes utilizados no preparo dos novos óxidos. 
Todas as soluções foram preparadas com água destilada em um sistema de osmose 
reversa da Quimis. Os reagentes utilizados são de grau de pureza analítica. 
 
Tabela 3 - Reagentes utilizados na preparação dos novos óxidos produzidos. 
 
Produto Origem Pureza Formula 
Nitrato de Alumínio Nonahidratado Dinâmica 98,5% Al(NO3)3.9H2O 
Nitrato de Ferro Nonahidratado Dinâmica 98% Fe(NO3)3.9H2O 
Nitrato de Zinco Dinâmica 99% Zn(NO₃)₂.6H₂O 
Pectina cítrica Dinâmica - - 
 
FONTE: Autoria própria (2018). 
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4.3 CARACTERIZAÇÃO DAS MATÉRIAS-PRIMAS. 
Conforme descrito anteriormente as matérias-primas foram caracterizadas por 
difração de raios X (DRX), por distribuição do tamanho de partículas (difração a laser), 
microscopia eletrônica de varredura (MEV) e fluorescência de raios X. 
 
4.3.1 Difração de raios X (DRX). 
 
Para identificar as fases presentes nas matérias-primas foi utilizada a técnica 
de difratometria de raios X. Utiliza-se as amostras na forma de pó, onde um feixe 
monocromático de raios X incide sobre a mesma. O feixe difratado pela composição 
atinge um detector de raios X, que está posicionado em um goniômetro de maneira a 
sempre satisfazer as condições de Bragg [117] conforme equação 2: 
 
nλ=2dsen(θ)                                           Equação 2 
 
Onde:  
n - é um número inteiro;  
λ - é o comprimento de onda dos raios X;  
d - é a distância entre os planos cristalinos paralelos responsáveis pela difração;  
θ - é o ângulo formado entre o feixe de raios X (incidente ou refratado) e os planos 
cristalinos responsáveis pela difração [117]. 
 
O equipamento registra além do ângulo 2θ, a intensidade do feixe difratado, 
gerando um difratograma de raios X. A partir das intensidades e posições dos picos 
de difração podem ser comparados com os dados das fichas do ICDD (JCPDS), 
obtendo assim a identificação das fases presentes na composição. 
Os DRX das matérias-primas foram obtidos em um difratômetro D2 Phaser-
Bruker, localizado no CCMN/UNICENTRO. Foi utilizada velocidade do goniômetro de 
2 graus/minuto, variando 2θ de 10° a 75°. A indexação das fases presentes foi feita 
utilizando-se o programa do próprio equipamento.  
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4.3.2 Distribuição do tamanho de partículas. 
 
A análise dos tamanhos de partículas, também chamado de difração a laser, 
consiste na medição dos ângulos de difração do raio laser, sendo este ângulo 
relacionado ao diâmetro da partícula. No método de difração a laser, as partículas 
grossas espalham raios a baixos ângulos. São empregados o laser (fonte de luz de 
comprimento de onda fixo) e detectores para espalhamento da luz, os quais enviam 
sinais para um computador que calcula e apresenta os resultados [118,119]. 
Para a análise granulométrica a laser, foi utilizada uma quantidade de 200 mg 
de pó de cada uma das matéria-prima listada na TABELA 2. E foram preparadas 
individualmente no granulômetro da marca Cilas, modelo 920, localizado nas 
dependências da UEPG. Esta técnica permite a determinação da variação dos 
diâmetros de partículas com possibilidade de realizar as medidas no ar, em 
suspensões, em emulsões e em aerossóis. Possui faixa de análise entre 0,05 a 3500 
μm em medidas individuais de até 2 m/s. Permite reprodutibilidade dos resultados, 
pela integração de várias médias individuais [118]. 
 
4.3.3 Microscopia eletrônica de varredura (MEV). 
 
Foi realizada utilizando microscópio eletrônico de varredura que tem por 
princípio gerar imagens de grandes aumentos utilizando elétrons [118].  
Neste trabalho foi utilizado o microscópio eletrônico de varredura: SSX - 550 
da Shimadzu, localizado nas dependências da UEPG. Para a observação das 
matérias-primas no MEV, os pós das mesmas foram fixados individualmente em um 
porta-amostras de alumínio com auxílio de uma fita de dupla face de grafite, que tem 
a finalidade além da fixação, de ser condutora de elétrons para que as substâncias 
não fiquem carregadas de elétrons, causando interferências na formação das 
imagens. Na sequência os pós, juntamente com o porta-amostras foram recobertos 
por uma fina camada de ouro, também com a finalidade de eliminar o acúmulo de 
elétrons na superfície das amostras, evitando dessa maneira imagens distorcidas ou 
fora de foco [118,120]. A finalidade de observar as matérias-primas, é para verificar 
principalmente a morfologia das partículas contidas no agregado e exibir por 
aproximação o tamanho das partículas presentes. 
 
54 
 
 
4.3.4 Fluorescência de raios X.  
 
Esta técnica de caracterização consiste em irradiar uma amostra de partículas 
sólidas por um feixe de raios X, que interagem com os átomos da amostra e geram 
raios X característicos que são emitidos pelo material. Tais raios são conhecidos como 
raios X "fluorescentes" e possuem um comprimento de onda e uma energia específica 
que são característicos de cada elemento. Consequentemente, a análise qualitativa 
pode ser feita pela investigação das energias dos raios X. Como a intensidade dos 
raios X fluorescente é função da concentração, a análise quantitativa também é 
possível pela medição da quantidade de raios X com a energia dos raios X de cada 
elemento [121]. 
Neste trabalho foi utilizado espectrômetro de fluorescência de raios X: Ray 
EDX – 700 da Shimadzu, localizado nas dependências da UEPG. Para uma análise 
eficiente é importante que as amostras sejam devidamente pulverizadas e peneiradas.   
 
4.4 COMPOSIÇÕES ESTUDADAS. 
 
Foram estudadas oito composições de porcelanas (massas cerâmicas) do 
sistema alumina – feldspato – caulim - argila. Nessas massas cerâmicas foram 
adicionadas quantidades específicas de Al2O3(pec), Fe2O3(pec) e ZnO(pec) a fim de 
verificar o efeito desses aditivos no desenvolvimento da microestrutura, e nas 
temperaturas de sinterização, essas oito composições foram renomeadas das 
seguinte forma: MCB – massa cerâmica básica; MCM – massa cerâmica modificada; 
MCZ-5 – massa cerâmica ZnO(pec) 5%; MCZ-10 – massa cerâmica ZnO(pec) 10%; MCF-
5 – massa cerâmica Fe2O3(pec) 5%; MCF-10 – massa cerâmica Fe2O3(pec) 10%; MCP-
15 – massa cerâmica pectina cítrica 15% e MCP-25 – massa cerâmica pectina cítrica 
25%. As composições e identificação desses oito materiais estão distribuídas 
conforme Tabela 4. 
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Tabela 4 - Composições (% em peso) das porcelanas confeccionadas. 
 
Matérias – primas (%) 
Aditivos e quantidade 
adicionados 
Nome 
Feldspato Caulim Argila Alumina 
35 25 10 30 - MCB 
35 25 10 - Al2O3(pec) – 30% MCM 
33,25 23,75 9,5 28,5 ZnO(pec) – 5% MCZ-5 
31,5 22,5 9 27 ZnO(pec) – 10% MCZ-10 
33,25 23,75 9,5 28,5 Fe2O3(pec) – 5% MCF-5 
31,5 22,5 9 27 Fe2O3(pec) – 10% MCF-10 
29,75 21,25 8,5 25,5 Pectina cítrica – 15% MCP-15 
26,25 18,75 7,5 22,5 Pectina cítrica – 25% MCP-25 
 
FONTE: Autoria própria (2018). 
 
4.5 PREPARAÇÃO DAS COMPOSIÇÕES. 
 
Para a obtenção das porcelanas, as matérias-primas foram misturadas a 
úmido em moinho de bolas em jarro polimérico, conforme ilustra Figura 8.  
 
Figura 8 – Sistema moinho de bolas, utilizado para realizar as misturas e pulverizar os materiais 
cerâmicos. 
 
 
 
FONTE: Autoria própria (2018). 
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Todas as matérias-primas foram adicionadas no jarro, e utilizando uma 
relação de 200 g de pó para 100 ml de água destilada e 1% em peso de Darvan 821A 
como defloculante [122,123]. O tempo para mistura foi igual a 4 horas. 
A barbotina resultante foi seca em estufa a 80°C por tempos superiores há 24 
horas, e em seguida peneirada em malha 60 mesh. 
Inicialmente foram preparadas as composições MCB e MCM. E sob a 
composição MCB, foram adicionados ZnO(pec) e Fe2O3(pec), de maneira a se obter 
respectivamente quantidade específicas de 5% e 10 % de cada um dos óxido, em 
peso. A mistura dos óxidos na composição MCB, foram feitas misturando a úmido os 
materiais em moinho de bolas utilizando um jarro polimérico. A relação utilizada foi de 
200 g de pó para 100 ml de água destilada e 1% em peso de Darvan 821ª (polyacrilato 
de amônio).  Sendo que tempo de mistura igual 4 horas. A barbotina resultante foi 
seca em estufa a 80°C por tempos superiores a 24 horas, e em seguida 
desaglomerada em peneira de malha 60 mesh. 
O pó seco, foi inserido dentro de sacos plásticos e junto foram adicionados 
4% em peso de água, com a finalidade de adquirir umidade necessária para 
compactação e resistência à verde. Para este efeito, o pó foi mantido nos respectivos 
sacos plásticos por tempos superiores a 24 horas, garantindo dessa maneira que a 
umidade em todo o volume do pó fosse uniforme. O pó com umidade foi então 
prensado uniaxialmente em uma matriz de aço inoxidável com dimensões úteis de 60 
mm de comprimento e 12 mm de largura, conforme ilustra Figura 9.  
 
Figura 9 - Matriz de aço inoxidável utilizada para confecção dos corpos de prova em formato de 
barrinhas. 
 
 
 
FONTE: Autoria própria (2018). 
60 mm 
5
 12 mm 
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O produto resultante foi obtido na forma de barrinhas com comprimento 
aproximado de 60,7 mm, largura aproximada de 12,4 mm, conforme ilustra a Figura 
10. A espessura de uma barrinha para outra, apresentou variação entre 3 mm a 4,5 
mm.  Foi utilizado pressão para compactação de 95 MPa. 
As barrinhas foram então sinterizadas ao ar em um forno mufla, com taxa de 
aquecimento de 10°C/min., até a temperatura de 1000ºC e 5ºC/min até atingir a 
temperatura final desejada, permanecendo na temperatura de queima por duas horas. 
A taxa de resfriamento foi de 10°C/min. até a temperatura de 300ºC a partir da qual o 
resfriamento passou a ser por inércia térmica. As temperaturas de queima utilizadas 
foram 1150, 1200, 1250 e 1300°C. 
Este programa de queima foi referente ao utilizado por Kobayashi et. al. [72] 
por ser um ciclo rápido e desenvolver bons resultados das propriedades mecânicas, 
é um ciclo de queima que continua a ser utilizado até os dias atuais [14]. 
 
Figura 10 - Porcelana de composição MCM, que caracteriza o formato dos corpos de prova 
confeccionados para realizar ensaio de flexão em três pontos e uso posterior para caracterizações do 
material. 
 
 
 
FONTE: Autoria própria (2018). 
 
4.6 PREPARAÇÃO DOS ÓXIDOS A PARTIR DA PECTINA CÍTRICA E NITRATOS. 
 
Para obtenção dos óxidos foi utilizada a metodologia de gelificação em meio 
aquoso, desenvolvida por: DALPASQUALE, et al. [124], MARIANI, et al. [125] e 
MARIANI, et al. [126].   
Para gerar o Al2O3(pec) foi utilizado como sal inorgânico o nitrato de alumínio 
nanohidratado (Al(NO3)3.9H2O, 98,5%) e como componente orgânico a pectina cítrica 
≈ 60,73 mm 
≈ 12,42 mm 
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(subprodutos da indústria de alimentos) na proporção 1:1 (1 g de pectina cítrica para 
1g de alumínio-metal). Para gerar o ZnO(pec) foi utilizado nitrato de zinco 
(Zn(NO₃)₂.6H₂O, 99%) e pectina cítrica nas mesmas proporções. E para gerar o 
Fe2O3(pec) foi utilizado nitrato de ferro nanohidratado (Fe(NO3)3.9H2O, 98%) e pectina 
cítrica igualmente nas mesmas proporções. A Tabela 5 sumariza os reagentes 
utilizados para gerar os respectivos óxidos. 
 
Tabela 5 – Especificação dos elementos químicos utilizados e quantidades para dar origem aos óxidos 
produzidos. 
 
Nitrato / quantidade (g) Pectina cítrica (g) Óxido gerado 
Alumínio – 14 1 Al2O3(pec) 
Zinco – 5 1 ZnO(pec) 
Ferro – 4,5 1 Fe2O3(pec 
  
 FONTE: Autoria própria (2018). 
 
Em uma relação de 1 g de pectina cítrica para cada 100 ml de água 
deionizada, essa solução foi mantida sob agitação constante (≈ 1000 rpm) e 
aquecimento controlado (tipo banho Maria) em 80 °C, mas em nenhuma circunstância 
acima desta temperatura, a fim de manter a propriedade de formação de gel da pectina 
cítrica. O tempo de agitação nesta etapa é igual a uma hora. Em seguida, foi 
adicionado o nitrato do respectivo metal, nas seguintes proporções:  14 g de 
Al(NO3)3.9H2O; 5 g de Zn(NO₃)₂.6H₂O e 4,5 g de Fe(NO3)3.9H2O. Nesta etapa a 
solução foi mantida sob a mesma agitação por tempo agora igual a 3 horas, mantendo 
o controle de aquecimento estabilizado em 80 °C.  Na sequência os géis resultantes 
foram calcinados a 600 °C em forno ao ar. E por fim, foram pulverizados e 
desaglomerados em peneira malha 60 mesh.  
 
4.7 CARACTERIZAÇÃO DAS PORCELANAS SINTERIZADAS. 
 
As técnicas experimentais utilizadas para as caracterizações das porcelanas 
foram: medida de densidade aparente, absorção de água, porosidade aparente, 
retração linear na queima e difração de raios X (DRX), técnicas realizadas na 
UNICENTRO respectivamente no LabMat e CCMN. O módulo de ruptura por flexão 
59 
 
 
em três pontos, microscopia eletrônica de varredura (MEV) juntamente com 
microanálise por energia dispersiva (EDS) e fluorescência de raios X, foram realizadas 
nas dependências da UEPG. 
 
4.7.1 Densidade aparente. 
 
A densidade aparente (DA) foi medida utilizando a técnica de Archimedes, em 
que as composições sinterizadas na forma de barrinhas foram imersas em água por 
24 horas a temperatura ambiente, medindo-se então o peso das cerâmicas imerso 
(Pi), que consiste em realizar a medida com o produto totalmente imerso em água, 
conforme ilustra Figura 11.  
 
Figura 11 – Dispositivo utilizado para realizar medidas de peso imerso (técnica de Archimedes) em 
uma balança analítica qualquer. a) Vista superior do dispositivo. b) Vista lateral do material totalmente 
imerso no líquido.  
 
  
 
FONTE: Autoria própria (2018). 
 
Na sequência foi extraído o peso úmido (Pu) das cerâmicas, que consiste em 
realizar as medidas das barrinhas diretamente sobre a base da balança, 
imediatamente após retirar o material imenso do líquido, evitando que a água evapore 
ou flua dos poros presente no material. Em seguida as cerâmicas foram secas em 
estufas a 90 °C por tempo mínimo de 24 horas e realizada as medidas do peso seco 
(Ps). O valor da densidade aparente é dado em g/cm3, e foi calculado utilizando a 
equação 3 [127]. 
a) b) 
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𝐷𝐴 =
𝑃𝑠
𝑃𝑢−𝑃𝑖
𝜌𝐿                       Equação 3 
 
Sendo: 
 𝜌𝐿 = densidade a água na temperatura do ensaio, foi utilizado valor de 1. 
 
4.7.2 Absorção de água. 
 
A absorção de água foi obtida calculando-se o ganho de massa que a 
cerâmica adquire ao ficar em água a temperatura ambiente por 24 horas. Este valor 
foi calculado usando a equação 4 [127]. 
 
100x
P
PP
AA
s
su                     Equação 4 
Sendo: 
AA = absorção de água (%);  
Pu = peso úmido (g);  
Ps = peso seco (g). 
 
4.7.3 Porosidade aparente. 
 
A porosidade aparente foi determinada por meio da equação 5 [127]. Para 
esta técnica foi utilizado as mesmas medidas de peso obtidas para determinação da 
densidade aparente descrita no item 4.7.1. 
 
100








iu
su
PP
PP
PA                             Equação 5 
 
Sendo:  
PA = porosidade aparente (%); 
Pu = peso úmido (g); 
Ps = peso seco (g); 
Pi = peso imerso (g). 
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4.7.4 Retração linear na queima. 
 
A retração linear na queima foi medida por meio da diferença do tamanho da 
peça à verde (antes da sinterização) e após a queima. Foi determinada pela diferença 
entre o comprimento seco (peça em estado à verde) e após queima das cerâmicas, 
sendo utilizado como parâmetro de referência para determinação da retração linear o 
valor do comprimento do material á verde, e aplicando na equação 6 [127]. 
 
100
sec
sec
x
L
LL
RL
o
apósqueimao 
                            Equação 6 
 
Sendo: 
RL = retração linear na queima (%); 
Lseco = comprimento do corpo-de-prova após secagem (cm); 
Lapós queima = comprimento do corpo-de-prova após queima (cm). 
 
4.7.5 Medida de módulo de ruptura por ensaio de flexão em três pontos. 
 
Para determinar o valor do módulo de ruptura das cerâmicas foi realizado 
ensaio de flexão, pelo método três pontos. Este método consiste em o corpo-de-prova 
estar apoiado em duas bases paralelas (denominados “apoios”) e uma terceira base 
(denominada cutelo), superior ao corpo-de-prova para provocar o esforço de flexão 
sobre o material. Durante a execução dos ensaios foi necessário que as barrinhas 
ensaiadas fossem totalmente planas, para evitar erro nos resultados devido a fixação 
deficiente ocasionada pela deformação do material. Foram ensaiadas 10 barrinhas de 
cada composição para cada temperatura. Dessa maneira foram ensaiados um total 
de 320 corpos - de - prova. 
As composições foram ensaiadas em uma máquina universal de ensaio 
(Shimadzu AG-I 10 KN) com uma velocidade de aplicação de carga de 1,5 mm/min. 
Os apoios para acomodar os corpos-de-prova foram espaçados em 40 mm entre os 
mesmos. 
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O módulo de ruptura foi calculado utilizando a equação 7 [128]. 
 
𝑀 = 3
𝑃𝐿
2𝑏𝑑²
                                   Equação 7 
 
Sendo: 
M = é o módulo de ruptura (MPa); 
P = é a carga de ruptura (N); 
L = é a distância entre os apoios (mm); 
b = é a largura do corpo-de-prova (mm); 
d = é a espessura do corpo-de-prova (mm). 
 
4.7.6 Microscopia eletrônica de varredura (MEV). 
 
A técnica utilizada foi a mesma empregada para análise das matérias-primas, 
descritas no item 4.3.3.  
Os corpos de porcelanas utilizados para a análise microscópica passaram por 
um processo de preparação na face de análise. Inicialmente foi realizado um 
lixamento gradual (malhas 280, 360, 600, 1000 e 1500 em lixa d’água), na sequência 
foi realizado o polimento, utilizando pasta de diamante de granulometria 1 µm e 1/8 
µm respectivamente. E por fim o ataque químico com uma solução contendo 5% de 
ácido fluorídrico (tempo de ataque de 20 s.). O ataque químico tem por finalidade de 
expor de maneira mais visível as fases presentes na microestrutura, neste caso 
específico, o ácido fluorídrico remove parte da fase vítrea do material cerâmico, 
resultando em uma face composta em primeiro plano por partículas sólidas (cristais) 
e em segundo plano a fase vítrea. 
 
4.7.7 Microanálise por energia dispersiva (EDS). 
 
O EDS (energy dispersive X-ray), é um acessório acoplado junto ao 
microscópio eletrônico de varredura (MEV), e tem por finalidade gerar informações 
referente a qual elemento químico está presente na composição das amostras.   
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Outra característica do EDS é a possibilidade de realizar uma espécie de 
mapeamento da distribuição dos elementos químicos presente nas amostras, gerando 
mapas composicionais dos principais elementos.  
Neste trabalho foi utilizado o microscópio eletrônico de varredura modelo SSX 
- 550, marca Shimadzu, que contém a unidade de EDS acoplado. 
 
4.7.8 Fluorescência de raios X. 
 
  A técnica utilizada para determinação dos elementos presentes no material 
sinterizado, determinado de fluorescência de raios X, foi a mesma empregada para 
análise das matérias-primas, descritas no item 4.3.4. 
 
4.7.9 Medidas de colorimetria. 
 
 É uma análise quantitativa baseada na comparação da cor de uma solução 
com a cor de outras de concentração conhecida. Quantificada através das 
coordenadas colorimétricas, L* a* b*, dadas no sistema CIE L* a* b*, definido pela 
Comissão Internacional para Iluminação (CIE).  
L* apresenta uma medida da luminosidade e varia desde 100 (branco) até o 
0 (preto). Enquanto que, a* e b* são os valores das tendências coloridas:  
a* positivo = vermelho, e a* negativo = verde; 
b* positivo = amarelo, e b* negativo = azul.  
Desta maneira, L* representa a variação do preto até o branco, a* a variação 
do verde ao vermelho e b* a variação do azul ao amarelo. 
Para determinação das coordenadas colorimétricas foram determinadas 
através de um colorímetro portátil (CR-400/CR-410 Chroma Meter, Konica Minolta), 
sob ação da fonte iluminante D65 em um ângulo 2º.  
 
4.7.10 Difração de raios X (DRX). 
 
A técnica utilizada foi a mesma empregada para análise das matérias-primas, 
descritas no item 4.3.1.  
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Para realização da difratometria de raios X, uma quantidade necessária de 
porcelana, foi macerada manualmente e em seguida desaglomerada em peneira 
malha 60 mesh.   
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5 RESULTADOS E DISCUSSÕES. 
 
5.1 MATÉRIAS-PRIMAS. 
 
5.1.1 Distribuição granulométrica. 
 
As análises da distribuição granulométrica das matérias-primas utilizadas na 
preparação das porcelanas são mostradas na Figura 12. Os valores dos tamanhos 
médios de partículas, encontrados a 50% da frequência acumulada, são mostrados 
na Tabela 6.  
 
Figura 12 - Distribuição granulométrica das matérias-primas utilizadas na preparação das porcelanas. 
 
 
 
FONTE: Autoria própria (2018). 
 
As matérias-primas passaram por um processo de beneficiamento por 
moagem (pulverização) e peneiramento (desaglomeração) em malha 60 mesh. Na 
Tabela 6 é listado o tamanho médio das matérias-primas utilizadas.  
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Tabela 6 - Tamanho médio de partículas presente nas matérias-primas naturais utilizada na preparação 
das massas cerâmica. 
 
Matéria – prima Tamanho médio da partícula (μm) 
Alumina 10,6 
Caulim 10,4 
Feldspato 10,3 
Argila 7,6 
 
FONTE: Autoria própria (2018). 
 
Devido ao beneficiamento realizado nas matérias-primas a distribuição de 
tamanho de partículas obtidas é muito próxima, com exceção da argila que possui 
granulometria um pouco mais fina. 
 
5.1.2 Difratometria de Raios X. 
 
A Tabela 7 mostra as fases cristalinas presentes em cada matéria-prima 
determinadas por difratometria de raios X.  
 
Tabela 7 - Relação dos minerais encontrados nas matérias-primas por difração de raios X. 
 
Matéria-prima Minerais encontrados 
Alumina Alumina-α (𝐴𝑙2𝑂3) 
Caulim 
Caulinita (𝐴𝑙2𝑆𝑖2𝑂5(𝑂𝐻4)) - Mica (𝐾𝐴𝑙2(𝑆𝑖3𝐴𝑙)𝑂10(𝑂𝐻2)) - 
Quartzo (𝑆𝑖𝑂2) 
Feldspato Albita (𝑁𝑎𝐴𝑙𝑆𝑖3𝑂8) - Microclínio (𝐾𝐴𝑙𝑆𝑖3𝑂8) - Quartzo (𝑆𝑖𝑂2) 
Argila Quartzo (𝑆𝑖𝑂2) - Caulinita (𝐴𝑙2𝑆𝑖2𝑂5(𝑂𝐻4)) –  
Mica (𝐾𝐴𝑙2(𝑆𝑖3𝐴𝑙)𝑂10(𝑂𝐻2)) 
 
FONTE: Autoria própria (2018). 
 
  
Os difratogramas de raios X das matérias-primas utilizadas são mostrados na 
Figura 13.  
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Figura 13 - Difratogramas de raios X das matérias-primas utilizadas para produção das porcelanas. 
 
  
  
 
FONTE: Autoria própria (2018). 
 
Como resultados principais podem der destacados: 
- A presença de quartzo no caulim, no feldspato e principalmente na argila; 
- A presença de albita no feldspato potássico;  
- A presença de caulinita e pequenas quantidades de mica dispersas na argila. 
 
5.1.3   Microscopia eletrônica de varredura das matérias-primas. 
 
As imagens das matérias-primas estão mostradas na Figura 14. As imagens 
ilustram que os tamanhos médios das partículas das matérias-primas estão 
distribuídos em tamanhos coerentes conforme dados da literatura [60,69,70-74] e de 
acordo com o tamanho médio especificado na Figura 12. Os valores referentes as 
ampliações de cada imagem são pertinentes aos dados obtidos durante a geração da 
micrografia no equipamento SSX – 550.    
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Figura 14 - Micrografia eletrônica de varredura das matérias-primas, com as respectivas ampliações. 
Ilustra a morfologia das partículas de cada material. a) Alumina, b) Caulim, c) Feldspato e d) Argila. 
 
 
  
 
 
 
 
  
 
 
  
 
  
  
 
FONTE: Autoria própria (2018). 
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A partir das imagens obtidas por microscopia eletrônica de varredura (MEV) é 
possível identificar com clareza a morfologia específica de cada material, levando em 
consideração suas particularidades. Neste caso ressalta-se a maneira morfológica de 
como está distribuído o aglomerado referente a cada matéria-prima. Nota-se que a 
alumina apresenta partículas distribuídas de maneira mais uniforme, ao contrário do 
caulim que dispõe de partículas no formato de placas do tipo TOT (folha tetragonal, 
folha ortorrômbica e folha tetragonal) característica essa também presente como 
particularidade nos talcos. O feldspato com grãos distribuídos de maneira 
intermediário ao descrito em relação a alumina e ao caulim e pôr fim a argila com 
característica bem peculiar, sendo as partículas visualizadas estarem na forma de 
agregados, morfologia muito parecida com a do caulim. Esse efeito ocorre devido a 
distribuição granulométrica da argila ser de tamanho inferior as demais matérias-
primas. Essa característica é bastante relevante para formação de pós agregados 
[40,55].  
A Figura 15 ilustra a característica das partículas da pectina cítrica. É 
importante conhecer sua morfologia, uma vez que este material é usado como 
precursor orgânico para formação alternativa dos óxidos (Al2O3(pec), ZnO(pec) e 
Fe2O3(pec)), e também a pectina cítrica, foi incorporada em quantidades específicas 
junto a MCB, dando origem aos materiais MCP-15 e MCP-25, conforme mencionado 
anteriormente. Desta maneira foi possível identificar o efeito gerado pela adição da 
pectina cítrica na massa cerâmica de PTAs. 
 
Figura 15 - Micrografia eletrônica de varredura da pectina cítrica, antes do processo de gelificação. 
 
  
 
FONTE: Autoria própria (2018). 
                  
100x 500x 
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A Pectina cítrica apresenta partículas de aspecto fibroso com agregados 
compactos, sendo um material de morfologia irregular. A observação mostra 
partículas sem a presença de poros. 
 
5.1.4   Fluorescência de raios X. 
 
Na Tabela 8 estão ilustrados os principais elementos na forma de óxidos 
presentes em cada matéria-prima determinadas pela fluorescência de raios X. O 
resultado é referente a valores semi-quantitativos.   
 
Tabela 8 – Principais óxidos encontrados nas matérias-primas utilizadas para o estudo. 
Matérias 
primas 
Elementos químicos presente (quantidade em %) 
Al2O3 SiO2 K2O Na2O TiO2 Fe2O3 Outros 
Alumina 99,90 - - - - - 0,10 
Caulim 58,79 35,99 4,46 - - - 0,76 
Feldspato 48,01 26,19 20,80 4,87 - - 0,13 
Argila 30,01 63,14 2,58 - 2,49 1,57 0,21 
 
FONTE: Autoria própria (2018). 
 
A especificação “Outros” na tabela 8 é referente a uma quantidade extensa 
de elementos químicos, porem com peso percentual abaixo de 0,5%, fazendo com 
que a influência destes sejam desprezíveis, por isso não havendo a necessidade da 
listagem por completa. 
   
5.2 ÓXIDOS PRODUZIDOS. 
 
5.2.1 Distribuição granulométrica. 
 
As análises da distribuição granulométrica dos óxidos produzidos a partir da 
gelificação da pectina cítrica e nitrato do metal de interesse são mostradas na Figura 
16. Os respectivos valores dos tamanhos médios das partículas presente nestes 
óxidos, encontrados a 50% da frequência acumulada, estão exibidos na Tabela 8.  
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Figura 16 - Distribuição granulométrica dos óxidos obtidos a partir de pectina cítrica e nitrato do metal 
de interesse. 
 
 
FONTE: Autoria própria (2018). 
 
Como visto anteriormente, cada óxido após o processo de calcinação a 
600°C, passaram por um processo de beneficiamento que envolveu moagem 
(pulverização) e peneiramento (desaglomeração) em malha 60 mesh, com isto a 
distribuição de tamanho de partículas entre os diferentes tipos de óxidos é muito 
próxima. Na tabela 9 é listado o tamanho médio de partículas desses óxidos.  
 
Tabela 9 - Tamanho médio das partículas presente nos óxidos produzidos a partir de pectina cítrica e 
nitrato do respectivo metal desejado, utilizado na preparação das massas cerâmica. 
 
Óxidos Tamanho médio da partícula (μm) 
Al2O2(pec) 10,4 
ZnO(pec) 10,1 
Fe2O3(pec) 10,9 
 
FONTE: Autoria própria (2018). 
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Observa-se que a distribuição granulométrica média dos óxidos obtidos pela 
gelificação da pectina cítrica e nitrato do respectivo metal, encontram-se em torno de 
10 µm.   
 
5.2.2 Difratometria de raios X. 
 
A Figura 17 é referente aos difratogramas de raio X dos três materiais (óxidos) 
produzidos, e que serão utilizados posteriormente como dopantes nos corpos 
cerâmico confeccionados.  
Cada material apresenta particularidades específicas, destaca-se 
previamente o comportamento estrutural predominantemente amorfo para o Al2O3(pec), 
comportamento já esperado uma vez que a calcinação foi realizada em temperaturas 
de 600 °C, temperatura essa relativamente baixa, quando comparadas as 
temperaturas para obtenção de fases cristalinas.  Em temperaturas elevadas (acima 
de 900 °C) ocorre a desidratação progressiva e dessorção dos grupos hidroxila, 
conduzindo dessa maneira a formação da fase γ-Al2O3 e posteriormente a formação 
de α-Al2O3, neste caso ambas apresentariam comportamento cristalino [129-132].    
O ZnO(pec)  apresenta comportamento estrutural de cristalinidade bem definida 
e alta intensidade dos principais picos. Este material apresente um total de 87,4% de 
cristalinidade em sua composição, e o tamanho médio do cristalito, foi calculado 
utilizando a equação 8, estimada por Scherrer, e o valor referente ao tamanho médio 
de cirstalito para o ZnO(pec) é de 21,3 nm utilizando coeficientes para partículas 
esféricas de 0,9. 
 
𝜏 =
𝐾𝜆
𝛽𝐶𝑜𝑠𝜃
                                                            (8) 
Sendo: 
𝜏 – tamanho dos domínios (cristalito); 
K – Fator de forma adimensional (utilizado 0,9); 
λ – Comprimento de onda do raio X; 
β – Valor referente a intensidade pela largura de um pico (pode utilizar Δ=2θ) 
θ – ângulo de Bragg (em graus). 
Figura 17 - Difratogramas de raios X dos óxidos produzidos a partir da gelificação de pectina cítrica e 
nitratos correspondente ao respectivo metal do óxido produzido. 
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FONTE: Autoria própria (2018). 
O difratograma do Fe2O3(pec) também apresenta comportamento estrutural de 
caráter cristalino bem definido (Figura 17), e neste caso específico se apresenta na 
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forma de fase hematita conforme indexação dos picos cristalográficos. Apresenta um 
total de 75,7% de cristalinidade do material e o tamanho médio do cristalito estimado 
por Scherrer é de 38,1 nm utilizando coeficiente para partículas esféricas de 0,9. 
 
5.2.3 Microscopia eletrônica de varredura dos óxidos produzidos. 
 
A Figura 18 ilustra a morfologia dos respectivos óxidos elaborados, a partir da 
gelificação de pectina cítrica e nitrato (metal) do respectivo óxido produzido.  
O Al2O3(pec) (Figura 18 a) apresenta partículas na forma de placas com 
diferentes tamanhos, distribuídos de forma irregular. Ao tato1 o aglomerado é leve de 
aspecto macio e partículas finas  
O ZnO(pec) (Figura 18 b) apresenta partículas em forma de aglomerados, estes 
distribuídos de forma irregular. O tamanho médio das partículas é o menor entre os 
três óxidos produzidos, conforme Figura 16. A característica de formar agregados, e 
como está distribuído as partículas do ZnO(pec), corroboram em o material apresentar 
elevada maciez e porosidade, particularidades que fazem com que as partículas deste 
material pairam no ar, quando manipuladas, ou sob efeito de uma corrente de ar.  
O Fe2O3(pec) (Figura 18 c) apresenta partículas de diferentes tamanhos, 
distribuídos de forma irregular. Outra peculiaridade das partículas deste óxido é a 
geometria em forma de octaedro das partículas de tamanhos elevados, e de forma 
irregular para as partículas menores. O Fe2O3(pec), diferente dos outros dois óxidos 
produzidos, apresenta elevada dureza, distinguido durante ao processo de 
pulverização e peneiramento em malha 60 mesh. Outro atributo do Fe2O3(pec), quando 
em forma de pó, e devido a sua geometria octaédrica, é a capacidade de refletir parte 
da luz (apresenta partes brilhantes). 
 
 
 
___________________________________________________________________ 
1 Ao tato – Sentido através do qual é possível conhecer e perceber a extensão, a temperatura, a forma, 
a consistência de algo, por meio do nosso próprio corpo, especificamente pelo contato com a pele. 
Figura 18 - Micrografia eletrônica de varredura dos óxidos produzidos, com as respectivas 
ampliações. Ilustra a morfologia das partículas dos espectivos óxidos. a) Al2O3(pec), b) ZnO(pec) e c) 
Fe2O3(pec). 
 
a 
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FONTE: Autoria própria (2018). 
 
De maneira geral Al2O3(pec), ZnO(pec) e Fe2O3(pec), apresentam partículas de 
aspecto granulado e compacto, sendo materiais de morfologia irregulares, em suas 
particularidades. 
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5.3 MATERIAL SINTERIZADO. 
 
5.3.1 Barrinhas Cerâmicas (BCs) 
 
Foram estudadas oito composições para avaliar o comportamento das 
composições de porcelanas, conforme disposto na Tabela 4. 
As barrinhas cerâmicas (BCs) foram sinterizadas em temperaturas de 
1150 °C, 1200 °C, 1250 °C e 1300 °C respectivamente. Foram preparadas 48 BC de 
cada composição. Com o objetivo de disponibilizar 10 BC de cada composição, em 
cada uma das quatro temperaturas, para o ensaio de flexão pelo método três pontos. 
Desta maneira foi preparado as BCs (corpos-de-prova) com uma margem de 
segurança de 2 BC, devido a possibilidade de alguma BC sofrer fratura no estado à 
verde, ou ainda, principalmente sofrer algum tipo de deformação durante o processo 
de sinterização que inutiliza a BC para submissão no ensaio de flexão. Assim foram 
sinterizadas 12 BCs em cada temperatura. Desta maneira foi preparada um total de 
384 BCs.  
A Figura 19 (a) mostra as BCs empilhadas no interior do forno de sinterização 
do tipo mufla, prontas para serem submetidas ao processo de sinterização, e também 
após a etapa de queima, em temperatura de 1250 °C, conforme Figura 19 (b). 
 
Figura 19 - Porcelanas no interior do forno de sinterização. a) porcelanas no estado à verde; b) 
porcelanas sinterizadas a 1250 °C. 
 
  
FONTE: Autoria própria (2018). 
 
a b 
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Após a sinterização, é perceptível a diferença na tonalidade das BCs em 
função da composição (óxidos adicionados ou pectina cítrica). Vale ressaltar a 
diferença no tamanho (retração linear no comprimento) das BCs, característica 
notável após a sinterização, devido a contração gerada pelo efeito da alta temperatura 
a qual os materiais foram submetidos. 
 
5.3.2 Medidas de colorimetria. 
 
A Figura 20 ilustra as BCs no estado à verde conforme identificação da 
composição e respectivamente sinterizadas à temperaturas de 1250 °C conforme 
afiguradas.  
 
Figura 20 – Porcelanas à verde e respectivamente sinterizadas em temperaturas de 1250 °C. 
 
 
 
 
 
FONTE: Autoria própria (2018). 
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A retração no tamanho dos materiais e a diferença de cor é decorrente da 
composição de cada composto e principalmente intensificada pela ação envolvendo 
elevadas temperaturas (processo de sinterização). 
A Tabela 10 sumariza os valores de L* a* b* referente as BCs da Figura 20. 
Sendo que para cada material apresentado, primeiro refere-se a BC no estado à verde 
e em seguida a mesma, porém sinterizada em temperaturas de 1250 °C, conforme 
identificação. 
  
Tabela 10 – Parâmetros colorimétricos de cada material. No estado à verde e respectivamente 
sinterizados em temperaturas de 1250°C. 
 
Material L* a* b* 
MCB 79,4 3,8 6,6 
MCB - 1250 °C 81,6 3,4 7,5 
MCM 80,8 3,4 5,4 
MCM - 1250 °C 93,2 3,0 4,9 
MCZ-5 79,9 3,5 7,6 
MCZ-5 - 1250 °C 86,8 2,8 9,3 
MCZ-10 79,7 3,5 6,9 
MCZ-10 - 1250 °C 88,2 4,2 11 
MCF-5 74,4 5,6 7,3 
MCF-5 - 1250 °C 54,0 12 20,2 
MCF-10 74,3 5,1 5,1 
MCF-10 - 1250 °C 48,4 11,2 18,5 
MCP-15 79,1 4,1 8,1 
MCP-15 - 1250 °C 82,9 4,1 9,7 
MCP-25 79,5 4,7 9,6 
MCP-25 – 1250 °C 83,2 3,6 8,8 
 
FONTE: Autoria própria (2018). 
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Em função dos valores referentes a L* a* b* expostos na Tabela 10, foi 
calculado o ΔE para os materiais com base no material MCB (sinterizado a 1250°C) e 
também o ΔE para materiais com composições semelhantes, que expressa a distância 
métrica entre as tonalidades de cores apresentadas e é calculado utilizando a 
equação 9 [133]. 
Os valores para o ΔE são apresentados na Tabela 11. 
 
∆𝐸∗ =  √(∆𝐿∗)2 + (∆𝑎∗)2 + (∆𝑏∗)2                                    (9) 
 
Onde: 
Δ = denota diferença entre valores.  
 
Tabela 11 – Parâmetros colorimétrico ΔE para compostos sinterizados em temperaturas de 1250°C. 
 
Material 
ΔE 
(Comparação com MCB) 
ΔE 
(Amostras de composição 
semelhantes) 
MCB - 1250 °C - 
11,89 
MCM - 1250 °C 11,89 
MCZ-5 - 1250 °C 5,53 
2,61 
MCZ-10 - 1250 °C 7,51 
MCF-5 - 1250 °C 31,57 
5,91 
MCF-10 - 1250 °C 35,83 
MCP-15 - 1250 °C 2,64 
1,07 
MCP-25 - 1250 °C 2,07 
 
FONTE: Autoria própria (2018). 
 
Para dar noção do que representa estas grandezas, a Tabela 12 ilustra valores 
que definem sem muita necessidade de alta resolução e para equipamentos não 
parametrizados, apenas para impressões gerais, sem muito comprometimento com a 
alta resolução e reprodução, valores para avaliação da diferença de cor pelo sistema 
CIE L* a* b* - ΔE da seguinte forma [133]: 
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Tabela 12 – Avaliação da diferença de cor em função do valor de ΔE. 
 
Valor de ΔE Percepção da diferença de cor 
Até 0,2 Não perceptível 
0,2 – 0,5 Muito fraco 
0,5 – 1,5 Fraco 
1,5 – 3,0 Claro 
3,0 – 6,0 Muito claro 
6,0 – 12,0 Forte 
Acima de 12,0 Muito forte 
 
FONTE: Adaptado de QUINDICI, M., O segredo das cores, 2013 [133]. 
 
A percepção das diferentes cores é referência a distinção feito a olho nu 
humano [133]. 
 
5.3.3 Fluorescência de raios X. 
 
Na Tabela 13 estão listados os principais compostos na forma de óxidos 
presentes em cada material sinterizado, submetidos a temperaturas de 1250 °C e 
determinadas pela fluorescência de raios X. 
 
Tabela 13 – Principais óxidos encontrados nos materiais que foram sinterizados em 1250 °C. 
  
Material 
Elementos químicos presente (quantidade em %) 
Al2O3 SiO2 K2O ZnO Fe2O3 Outros 
MCB 52,134 39,909 6,901 - - 1,056 
MCM 55,579 36,223 6,985 - - 1,213 
MCZ-5 48,225 38,509 6,540 5,680 - 1,046 
MCZ-10 45,639 35,306 5,862 12,216 - 0,977 
MCF-5 49,070 37,850 6,336 - 6,019 0,725 
MCF-10 46,902 35,976 5,966 - 10,604 0,552 
MCP-15 52,473 39,182 7,184 - - 1,161 
MCP-25 54,189 37,479 7,223 - - 1,109 
 
FONTE: Autoria própria (2018). 
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A especificação “Outros” é referente a uma quantidade de vários elementos 
químicos, porém todos com peso percentual inferior a 0,7%, desta maneira estes 
elementos foram sumarizados em um montante único para cada material, devido à 
baixa concentração de cada elemento químico presente. 
A existência de elementos químicos não adicionados durante a confecção das 
massas cerâmicas e também a quantidade expressiva de cada elemento segundo 
dados extraídos pela fluorescência de raios X, são provenientes da composição das 
matérias-primas, conforme exposto na Tabela 8, utilizados para preparação da massa 
básica dando origem as BCs aqui abordados.  
 
5.3.4 Medida de módulo de ruptura por meio de flexão em três pontos. 
 
Para interpretação dos valores referente ao módulo de ruptura dos 
materiais ensaiados, devemos considerar os valores referente a amostra MCB como 
valores de referência, pois a mesma contém uma composição padrão, que é 
amplamente utilizada na indústria de cerâmicas e também por pesquisadores da área 
por conferir boas características mecânicas ao produto posteriormente ao processo 
de sinterização [9,27,72,134,135]. A Figura 21 ilustra valores do módulo de ruptura 
dos materiais composto entre outras matérias-primas, por 30% de Al2O3(pec), também 
porcelanas enriquecidas com 5% e 10% respectivamente de ZnO(pec), estas, 
contrapondo com a porcelana de composição MCB, correlacionando desta maneira 
com base nos valores do módulo de ruptura o comportamento das BCs. 
O contraste pleno do comportamento apresentado pelo material MCM em 
relação aos demais compostos, relacionando o desempenho apresentado em razão 
ao módulo de ruptura nas diferentes temperaturas de sinterização a que estes 
materiais foram submetidos, expressa de maneira clara que a substituição da 
Al2O3(comercial) pela Al2O3(pec) tem efeito bastante expressivo.  
Diferente das demais amostras, na amostra MCM, a resistência mecânica 
aumenta gradativamente a medida que se elevam as temperaturas de sinterização, 
sendo que próximo da máxima temperatura de sinterização atingida (195 Mpa) os 
valores para o módulo de ruptura acentuam de maneira mais elevada, denotando que 
para este material em específico, é necessária elevadas temperaturas de sinterização 
para que o rearranjo máximo estrutural seja atingido, e desta forma minimize o teor 
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de poros presentes na estrutura, elevando a resistência mecânica do material 
compactado [136,137]. 
  
Figura 21 - Módulo de ruptura para porcelanas de composição MCB, MCM, MCZ-5 E MCZ-10 em 
quatro diferentes temperaturas de sinterização. 
 
 
 
FONTE: Autoria própria (2018). 
 
No entanto, os valores do módulo de ruptura para amostras MCM, são 
demasiadamente inferiores as demais BCs e principalmente quando comparada com 
o material MCB de composição tradicional. Esse efeito é reflexo das características 
estruturais do Al2O3(pec), devido suas partículas serem de elevada maciez (ao tato) e 
por consequência apresentarem alta porosidade, em decorrência as BCs de 
composição MCM também apresentam elevada porosidade. Características essas 
que refletem no peso médio das amostras pós queima, sendo que estas BCs 
apresentam redução média de 11% no peso final, fato que explica a baixa resistência 
mecânica apresentada pelas amostras MCM. 
Para os materiais MCZ-5 e MCZ-10, ambos com quantidades específicas de 
ZnO(pec), apresentam comportamento semelhante ao material MCB, entretanto com 
diferentes valores para resistência mecânica nas temperaturas específicas. O ZnO, 
tem o efeito de atuar de maneira a diminuir a temperatura de sinterização do material 
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que compõe. Isso se deve ao fato do ZnO formar uma fase transiente líquida, fazendo 
com que o material atinja sua máxima densificação em temperaturas menores. O 
líquido formado pelo feldspato e outros materiais fundentes presentes no material, 
sofre influência do ZnO, esse faz com que a viscosidade da fase vítrae diminua, e a 
densificação do material ocorra em temperaturas mais baixa, porém a presença do 
ZnO, diminue também a resistência mecânica da fase vítrea, o que leva a uma menor 
resistência mecânica desta fase. 
Isto ocorre devido à quebra das estruturas formadas pelos tetraedros de 
(SiO4)-4. Em vidros assim como na fase vítrea formada nas BCs, as ligações dos 
tetraedros com outros tetraedros compartilhando os oxigênios dos vértices dos 
tetraedros, geram uma estrutura mais rígida e resistente. Quando se adiciona óxidos 
modificadores de rede, no caso ZnO(pec), estes quebram as estruturas de tetraedros 
ligados a tetraedros, diminuindo assim a viscosidade e também a resistência 
mecânica desta fase [14-16,18,19,109].   
 Assim, basicamente como em uma reação em cadeia, todo o sistema 
estrutural formado pelo composto acaba sendo afetado pela presença do ZnO(pec), 
refletindo diretamente na resistência mecânica final do produto. [14,109].  
Este efeito explica o fato das BCs de composição MCZ-5 e MCZ-10 
apresentarem uma queda na resistência mecânica após a temperatura de sinterização 
de 1250 °C, efeito característico que indica exposição do material a temperaturas 
acima da temperatura ideal de sinterização, conhecida como temperatura de super 
queima [35,54].  
Outra característica está relacionada a morfologia do material ZnO(pec), 
conforme Figura 18(b). O ZnO(pec) apresenta partículas de elevada maciez (ao tato) e 
elevada porosidade, característica essas que fazem com que este material quando 
aplicado, neste caso particular, a uma massa de PTA, o compactado final, também 
apresente porosidade, fato este que influencia na resistência mecânica do produto 
final. Desta forma explica o fato da amostra MCZ-10 apresentar resistência mecânica 
inferior as amostras MB e MCZ-5. 
A Figura 22 também refere-se aos valores do módulo de ruptura, porém 
comparando os valores referente as BCs de composição MCB com os BCs contendo 
5% e 10% respectivamente de Fe2O3(pec) e também as BCs contendo 15% e 25% de 
pectina cítrica se sua composição inicial. 
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O efeito que o ZnO causa nas PTAs, diminuindo a viscosidade da fase líquida 
sob o efeito da alta temperatura, e por consequência, resulta em um encurtamento do 
processo de sinterização, devido a temperatura ideal de sinterização ser alcançada 
em temperatura mais baixa, desta mesma maneira age o Fe2O3 quando está presente 
junto a massa cerâmica de PTAs.     
Na curva referente a resistência mecânica apresentada pelos materiais MCF-
5 e MCF-10 ilustrada na Figura 22, fica evidente o efeito do Fe2O3(pec) nas 
composições sob o efeito do processo de sinterização. O Fe2O3(pec) atua como um 
agente densificante da estrutura em porcelanas [103]. Fato este que em baixas 
temperaturas de sinterização, os materiais MCF-5 e MCF-10 apresentam resistência 
mecânica superiores quando comparados com o material MCB. Este efeito é devido 
ao fato do Fe2O3(pec) formar uma fase transiente líquida, diminuindo a viscosidade da 
fase líquida formada pela fusão do feldspato, e desta maneira a temperatura de 
sinterização ideal é atingida em temperaturas mais baixa [35,103].  
 
Figura 22 - Módulo de ruptura para porcelanas de composição MCB, MCF-5, MCF-10, MCP-15 e 
MCP-25 em quatro diferentes temperaturas de sinterização. 
 
 
 
 FONTE: Autoria própria (2018). 
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Com a formação de uma fase líquida em temperaturas mais baixa, a estrutura 
total do compactado atinge a densificação estrutural máxima também em 
temperaturas mais baixas. Com isso, se a temperatura de queima a qual o material 
está sendo submetido, continuar a aumentar, ocorre a super queima, que caracteriza 
a extrapolação da temperatura ideal de queima [35,54]. O resultado da super queima 
neste caso é a perda parcial da resistência mecânica à medida que se eleva a 
temperatura de sinterização, situação essa que ocorre entre as temperaturas de 
1200 °C e 1250 °C para as BCs de composição MCF-5 e MCF-10.  
Outra peculiaridade da super queima é a expansão volumétrica da peça 
devido ao aumento dos poros internos, proveniente do aumento da pressão dos gases 
formados internamente no material, e, em função da elevada fluidez do líquido, os 
poros aumentam de tamanho, aumentando o volume da peça e consequentemente 
diminuindo a resistência mecânica [48]. Outra característica resultante da super 
queima, que neste caso não é mostrado, é quando o material compactado perde 
parcialmente ou totalmente o formato inicial adquirido durante a compactação da 
massa cerâmica (produto em estado à verde), esse efeito ocorre devido à baixa fluidez 
atingida pela fase líquida, proveniente do feldspato e influenciada pela taxa de 
sinterização praticada [35,103].  
Com relação ao material MCF-10 apresentar resistência mecânica superior ao 
material MCF-5 apenas acima da temperatura de sinterização de ≈ 1225 °C, esse 
efeito pode ser entendido em função da quantidade de Fe2O3(pec) adicionado à massa 
cerâmica. Sabendo que o Fe2O3(pec) atua de maneira a acelerar a formação da fase 
líquida, diminuindo a viscosidade do líquido formado durante a sinterização e com isso 
diminui a temperatura de queima. Porém a adição de Fe2O3(pec) nesse caso específico 
também modifica as propriedades do líquido formado. Essa modificação do líquido 
formado, oferece condições favoráveis para ocorrer de maneira eficiente a difusão, 
estimulando a nucleação e o crescimento de cristais de mulita, formando dessa 
maneira uma estrutura mais rígida o que caracteriza um acréscimo da resistência 
mecânica final do produto [35,48,64,138].   
As amostras MCP-15 e MCP-25 contendo quantidades específicas de pectina 
cítrica, apresentam resistência mecânica demasiadamente baixa. Isso ocorre em 
função da pectina cítrica ser um produto orgânico. Desta maneira durante o processo 
de sinterização a altas temperaturas ocorre a decomposição por combustão, deste 
material, que segundo DALPASQUALE, et al. [124], a decomposição de 100% da 
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pectina cítrica ocorre em aproximadamente 490 °C [139]. Desta maneira o material 
cerâmico resultante, após o processo de queima, apresenta alta porosidade (poros 
isolados, de geometria irregular), e por se tratar de um material orgânico, ainda ocorre 
o efeito do inchamento dos poros, causado pela pressão interna aos poros devido 
vapor das moléculas de água presente na pectina cítrica e pela geração dos gases 
provenientes da combustão deste material, o que caracteriza os baixos valores para 
o módulo de ruptura para estas BCs [48].  
                  
 5.3.5 Medidas da densidade aparente. 
 
A densidade aparente de um material sólido é a relação entre massa da 
substância e o volume que ela ocupa em uma determinada unidade de medida. Para 
este estudo as medidas foram realizadas ao ar. A Figura 23 ilustra o comportamento 
referente a densidade aparente das amostras MCB, MCM, MCZ-5 e MCZ-10 em 
função das temperaturas de sinterização de cada material. 
         
Figura 23 – Densidade aparente para porcelanas de composição MCB, MCM, MCZ-5 E MCZ-10 em 
quatro diferentes temperaturas de sinterização. 
 
 
 
FONTE: Autoria própria (2018). 
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De maneira geral a densidade aparente é proporcional ao comportamento que 
os materiais assumem referente a resistência mecânica. Desta forma, se o valor para 
o módulo de ruptura para um determinado material em uma dada temperatura 
aumenta, necessariamente a densidade aparente também aumenta, ou pode ocorrer 
o inverso, onde, a resistência mecânica diminui, e consequentemente a densidade 
também diminui. Basicamente, é esse o efeito que ocorre ao correlacionar o 
comportamento de cada material representado pela Figura 21, referente ao módulo 
de ruptura, com o comportamento dos mesmos materiais exibidos na Figura 23, 
referente a densidade aparente das BCs. No entanto, para os materiais MCZ-5 e MCZ-
10, acaba ocorrendo uma variação de valores com relação ao material MCB, que 
apresenta resistência mecânica superior aos materiais contendo ZnO(pec), mas a 
densidade aparente para o material MCB é menor.  
Esse efeito é decorrente da adição do ZnO(pec), devido este, diminuir a 
viscosidade da fase líquida, proveniente do feldspato potássico, tem-se então para 
estes materiais (MCZ-5 e MCZ-10) uma fase líquida de baixa viscosidade em relação 
a uma mesma temperatura de sinterização para a amostra MCB. A baixa viscosidade 
da fase líquida, favorece a existência de uma melhor densificação do material. Isso 
ocorre devido o líquido conseguir fluir de maneira mais eficiente pela estrutura do 
material, preenchendo pequenas cavidades onde antes não era ocupada pelo líquido. 
No entanto também é necessário garantir que a quantidade de líquido formado, seja 
suficiente para preencher os espaços vazios presentes na estrutura. E a viscosidade 
também não pode ser excessivamente baixa, devido desta forma o produto perde 
parcialmente ou totalmente o formato de compactação, inutilizando o produto.   
Assim sendo, em temperatura de sinterização adequada, e com líquido 
suficiente para preencher as cavidades ocas da estrutura, é possível obter uma 
microestrutura mais densa, isso significa uma estrutura com baixas quantidades de 
poros.  
A partir da temperatura de 1250 °C os valores da densidade aparente para os 
materiais MCB, MCZ-5 e MCZ-10 começa a diminuir até atingir a temperatura de 
1300 °C. Esse efeito pode ser entendido em razão da temperatura crítica de 
sinterização. Uma vez atingido essa temperatura tem-se neste momento a 
densificação máxima, ou final do processo de rearranjo, sendo essa a etapa que se 
tem a menor energia de ativação entre moléculas [35,42,48]. Acima da temperatura 
crítica de sinterização ou super queima, neste caso 1250 °C, tem-se o aparecimento 
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e aumento dos poros formado pelo aprisionamento dos gases, gerados internamente 
durante a sinterização e que resulta na redução da densificação do material [18,19]. 
O fato do material MCZ-5 comportar valores de densidade aparente 
superiores ao material MCZ-10 é referente a quantidade de ZnO(pec) presente nesta 
composição. Como descrito anteriormente o ZnO(pec), é um óxido modificador de rede, 
e a presença deste na massa cerâmica, afeta diretamente a viscosidade da fase 
líquida. Quanto maior a quantidade de ZnO(pec), menor é a viscosidade da fase líquida. 
Desta maneira a baixa viscosidade da fase líquida favorece a densificação da 
estrutura resultante, porém também favorece a existência, mobilidade e crescimento 
dos poros fechados presente no material, característica que reduz a densificação final 
do material. Os poros fechados, tendem ao crescimento quando a viscosidade da fase 
líquida, fase essa que envolve os poros, diminui. Devido à baixa resistência do líquido, 
e a pressão interna existente dentro do poro, este efeito causa uma expansão no 
volume interno do poro, resultando no aumento do diâmetro de cada poro. Assim este 
efeito implica em uma baixa densificação do material [18,19].       
A curva referente aos valores da densidade aparente para a MCM, segue o 
comportamento dos valores referente a resistência mecânica. A densidade aparente 
deste material se eleva à medida que se aumenta a temperatura de sinterização e 
correlaciona com os valores do módulo de ruptura. 
A Figura 24 ilustra o comportamento referente a densidade aparente dos 
materiais MCB, MCF-5, MCF-10 MCP-15 e MCP-25 em função das temperaturas de 
sinterização de cada material. 
O comportamento referente aos valores da densidade aparente para os 
materiais ilustrados na Figura 24, correlacionam com os valores da resistência 
mecânica da Figura 22. 
O material MCF-10 comporta valores de densidade aparente superiores ao 
apresentado pelo material MCF-5, em função da dosagem superior de Fe2O3(pec), 
proporcionando uma quantidade maior de fase líquida formada durante a etapa de 
sinterização. Desta maneira a estrutura resultante ganha densidade superior em razão 
da menor quantidade de poros existente, esses que são eliminados diretamente pela 
formação desta fase líquida, inicialmente formada pelo Fe2O3(pec) [97].   
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Figura 24 – Densidade aparente para porcelanas de composição MCB, MCF-5, MCF-10, MCP-15 e 
MCP-25 em quatro diferentes temperaturas de sinterização. 
 
 
 
FONTE: Autoria própria (2018). 
 
O material MCP-15 apresenta valores de densidade aparente superiores em 
relação ao material MCP-25, pela razão da quantidade inferior de pectina cítrica em 
sua composição inicial, que é eliminada pelo efeito da decomposição por combustão, 
convertendo a partícula sólida em espaços vazios (poros), resultando em um material 
de alto volume e baixo peso, o que caracteriza baixa densidade do material. 
 
5.3.6 Medida de absorção de água.  
 
É definida como a capacidade que o material tem em absorver (armazenar 
em seu interior) um determinado líquido, nesse caso específico foi utilizado a água. A 
Figura 25 e Figura 26 respectivamente ilustram o comportamento dos materiais 
estudados em função da composição e da temperatura de sinterização utilizada para 
cada composição. 
  
90 
 
 
Figura 25 - Absorção de água para porcelanas de composição MCB, MCM, MCZ-5 E MCZ-10. 
 
 
 
FONTE: Autoria própria (2018). 
 
As medidas de quantidade de água absorvida pelo material sinterizado 
coincide com as medidas da densidade aparente, apresentando valores inversos. 
Esse comportamento é explicado em função da redução dos poros abertos presentes 
nos materiais estudados. Pois para se aumentar a densidade aparente de um 
determinado material, paralelamente é necessário minimizar a existência de poros, 
internos e superficiais. Assim com a redução dos poros superficiais (poros abertos), o 
material dispõe de uma quantidade reduzida de espaços para reter (concentrar) a 
água [18,48]. Esse efeito é notório para alguns dos materiais aqui abordados. O 
material MCM apresenta baixa densidade aparente quando correlacionado com 
alguns outros materiais estudados, conforme Figura 23, em contrapartida ostenta 
valores demasiadamente elevados de absorção de água, conforme Figura 25.  
A quantidade de poros abertos existentes na superfície do material, 
caracteriza a quantidade de poros presente no interior e distribuído por todo volume 
da peça. Sabendo que a existência de uma pequena quantidade de poros é suficiente 
para reduzir severamente a resistência mecânica, essa quantidade de poros afeta a 
densidade aparente do material, mas nem sempre de maneira branda, e tem efeito 
direto, mas não necessariamente expressivo nos valores de quantidade de água 
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absorvida pelo material. Desta forma, alguns valores expostos podem não ser 
notabilizados. Situação ocorrente para os materiais MCZ-5 E MCZ-10 entre as 
temperaturas de sinterização de 1250 °C e 1300 °C.  
 
Figura 26 - Absorção de água para porcelanas de composição MCB, MCF-5, MCF-10, MCP-15 e 
MCP-25. 
 
 
 
FONTE: Autoria própria (2018). 
 
Como a técnica para determinação da quantidade de água absorvida pelo 
material, utiliza apenas os poros superficiais existente no material, e esses poros 
representam apenas uma pequena parte do total de poros existentes, os valores 
referentes a estes materiais, e entre as temperaturas especificadas, praticamente não 
sofrem variações, uma vez que a densidade aparente para estas BCs, entre as 
mesmas temperaturas, presenta uma redução relativamente baixa. 
Igualmente a Figura 25, os materiais expostos na Figura 26 apresentam de 
maneira resumida comportamentos semelhantes, sendo estes diretamente 
intrínsecos aos valores da resistência mecânica e da densidade aparente.  
Nota-se na Figura 26 um grande deslocamento de comportamento entre os 
materiais MCP-15 e MCP-25 em relação as demais BCs. Efeito este proveniente da 
demasiada quantidade de poros existentes nestas BCs (MCP-15 e MCP-25).   
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5.3.7 Medida da porosidade aparente. 
 
A porosidade aparente é definida como o percentual volumétrico de 
porosidade (poros abertos) existente nas BCs. Ou seja, é a razão entre o volume de 
poros abertos existentes no material pelo volume total ocupado por este material. A 
Figura 27 ilustra o comportamento dos materiais MCB, MCM, MCZ-5 e MCZ-10 para 
a quantidade de porosidade aparente presente nos materiais em função de suas 
respectivas temperaturas de sinterização. 
 
Figura 27 – Porosidade aparente para porcelanas de composição MCB, MCM, MCZ-5 E MCZ-10, em 
diferentes temperaturas de sinterização. 
 
 
 
FONTE: Autoria própria (2018). 
 
Os valores referentes ao percentual de porosidade aparente existente nos 
materiais estudados pertinente a cada temperatura, equiparam com os valores 
referente ao percentual de absorção de água que cada material apresenta. Visto que, 
se o material apresenta baixa porosidade similarmente apresenta baixa absorção de 
água e é antagônico a densidade aparente, Figura 23. 
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A medida que se aumenta a temperatura de queima, até atingir a temperatura 
ideal de sinterização ou a temperatura de máxima densificação de cada material, 
também se atinge neste mesmo patamar de queima, o máximo módulo de ruptura 
para o determinado material, conforme Figura 21.  
As BCs MCF-5 e MCF-10 apresentam as mais baixas taxas de porosidade 
levando em relação as diferentes temperaturas de sinterização as quais estes 
materiais foram submetidos, conforme figura 28. Estas BCs apresentam elevada 
densidade aparente, conforme Figura 24. Entretanto estes materiais em temperaturas 
de sinterização acima de 1250 °C, a resistência mecânica diminui gradativamente, e 
apresenta valores de resistência mecânica inferiores ao material MCB. Ao atingir 
temperaturas de 1300 °C, os valores para a resistência mecânica diminuem, e são 
ainda mais expressivos. Este efeito ocorre em razão da quantidade de fase vítrea 
formada na estrutura do material.  
 
Figura 28 – Porosidade aparente para porcelanas de composição MCB, MCF-5, MCF-10, MCP-15 e 
MCP-25, em diferentes temperaturas de sinterização. 
 
 
 
FONTE: Autoria própria (2018). 
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O Fe2O3(pec) ao ser consumido pela fase líquida durante o processo de 
sinterização, reduz a viscosidade desta fase, e este efeito provoca uma densificação 
da estrutura em temperaturas mais baixa, quando comparada ao material MCB. Este 
efeito explica a baixa porosidade aparente das BCs MCF-5 e MCF-10. A formação de 
um líquido de baixa viscosidade, proporciona baixa porosidade uma vez que este 
consegue preencher pequenas cavidades vazias no interior do material. A medida que 
se reduz a viscosidade da fase líquida, está por sua vez, consegue dissolver uma 
maior quantidade de cristais de alumina, aumenta a quantidade de Fe2O3(pec) diluído 
na mesma e a dissolução dos cristais de quartzo para a fase líquida é afetada de 
maneira branda. Todo esse efeito gera uma maior quantidade de fase líquida 
disponível na estrutura do material. Desta maneira o material apresenta maior 
quantidade de fase vítrea, caracterizada como a fase mais frágil para propagação de 
trincas [18,48,140]. Efeito que ocorre com os materiais MCF-5 e MCF-10. 
E os materiais MCP-15 e MCP-25 apresentam elevada porosidade 
provenientes da decomposição por combustão da pectina cítrica introduzida junto a 
massa cerâmica, efeito este já almejado pelo material.     
 
5.3.8 Medida da retração linear na queima. 
 
Retração linear de um material durante a queima é definida como sendo a 
diminuição do volume de um material que pode ter diversas causas. Em específico 
nas porcelanas esse efeito ocorre devido ao rearranjo das partículas cristalinas em 
meio a fase vítrea, essa que densifica a estrutura resultante. Esse efeito acarreta na 
redução do tamanho do produto após o processo de sinterização, porém por 
consequência tende a melhorar a resistência mecânica uma vez que minimiza os 
poros existentes no interior do corpo cerâmico, caracterizando redução no volume final 
da peça.   A Figura 29 ilustra o comportamento gerado pela retração linear nos 
materiais MCB, MCM, MCZ-5 e MCZ-10, em função das temperaturas de sinterização 
utilizadas.  
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Figura 29 – Retração linear de queima para porcelanas de composição MCB, MCM, MCZ-5 E MCZ-
10, em diferentes temperaturas de sinterização. 
 
 
 
FONTE: Autoria própria (2018). 
 
As medidas da retração linear pós queima aumentam progressivamente com 
o aumento da temperatura de sinterização, esse efeito está diretamente relacionado 
com a taxa de densidade apresentada pelos materiais estudados. Ou seja, na medida 
em que se eleva da densificação do material, por consequência se eleva a taxa de 
retração linear deste mesmo material. Esse efeito ocorre devido ao rearranjo da 
estrutura cristalina mediante a formação da fase líquida e solidificação dando origem 
a fase vítrea. O início da fase líquida durante a sinterização do produto se inicia em 
aproximadamente 1100 °C para este caso específico, devido a utilização de feldspato 
potássico com material fundente [19,48]. No entanto sabe-se que a utilização de 
quantidades não especificadas, mas a presença de ZnO e Fe2O3 junto a massa 
cerâmica de porcelanas tem efeito semelhante aos elementos alcalinos-terrosos, pois 
são elementos altamente eficientes para promover a formação da fase líquida 
diminuindo a viscosidade da mesma e proporcionando redução na temperatura inicial 
para formação de uma fase líquida em porcelanas triaxiais [74,97,107,110].  
De maneira geral o comportamento apresentado pelas BCs expostas na 
Figura 29 são relativamente análogos. Fato observado apenas para o material MCM 
96 
 
 
que apresenta a maior retração entre os materiais estudados, apresentando valor de 
aproximadamente 11,5% de retração linear. Porém são valores considerados normais, 
sendo que alguns estudos em porcelanas triaxiais apontam retração linear com taxa 
superior a 14% [19,40,141].  
A Figura 30 ilustra o comportamento gerado pela retração linear nos materiais 
MCB, MCF-5, MCF-10, MCP-15 e MCP-25 em função das temperaturas de 
sinterização utilizadas.  
Figura 30 – Retração linear de queima para porcelanas de composição MCB, MCF-5, MCF-10, MCP-
15 E MCP-25 em diferentes temperaturas de sinterização. 
 
 
 
FONTE: Autoria própria (2018). 
 
Porcelanas contendo Fe2O3(pec) apresentam comportamento semelhante as 
BCs contendo ZnO(pec), e apresentam retração linear superior ao material MCB. Esse 
efeito é proveniente das alterações provocadas na fase líquida em função da presença 
do Fe2O3(pec), que atua de maneira a reduzir a viscosidade do líquido e a tensão 
superficial desta fase. Com esse efeito o Fe2O3(pec), proporciona condições eficiente 
para o rearranjo das partículas sólidas (cristais) e com isso consequentemente um 
maior densamento em temperaturas mais baixas [74,107].  
As BCs MCP-15 e MCP-25 comportam-se semelhantemente ao material 
MCB, fato que assumem valores diferentes nas diversas temperaturas de 
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sinterização. E o efeito gerado pela presença de pectina cítrica junto a massa 
cerâmica é que exibem valores inferiores de retração linear em relação aos demais 
materiais.  
   
5.3.8 Microscopia eletrônica de varredura (MEV). 
 
A análise por microscopia eletrônica de varredura foi realizada em um material 
de cada composição, e para definir a escolha do material, foi utilizado o critério de 
maior módulo de ruptura em função da temperatura de sinterização. A Tabela 14 
expõem os materiais em função a temperatura de sinterização para obtenção da 
melhor resistência mecânica de cada material. 
 
Tabela 14 – Módulo máximo de ruptura pela respectiva temperatura de sinterização para os materiais 
estudados. 
 
 
Composição 
M
C
B
 
M
C
M
 
M
C
Z
-5
 
M
C
Z
-1
0
 
M
C
F
-5
 
M
C
F
-1
0
 
M
C
P
-1
5
 
M
C
P
-2
5
 
Módulo de 
Ruptura (Mpa). 318 195 305 258 283 301 160 103 
Temperatura de 
sinterização (° C). 1250 1300 1250 1250 1250 1250 1300 1300 
 
FONTE: Autoria própria (2018). 
 
De maneira geral a microestrutura resultante das BCs analisadas é muito 
parecida. Identifica-se predominantemente a presença de duas fases distintas. A fase 
vítrea ou região amorfa, proveniente da fase líquida formada durante a sinterização 
do material, e a fase cristalina ou região cristalina, neste caso como os materiais 
estudados são ricos em alumina, a fase cristalina que mais se destaca é a formada 
por alumina. Existe a presença de outras fases cristalinas, porém em quantidades 
menores.  
A formação da fase líquida é influenciada entre outros fatores, pela 
composição inicial do material, que também sofre efeito dos elementos químicos 
presente nas matérias-primas que o formam [18,19,142].   
A fase líquida tem início a partir do feldspato, que é o elemento fundente. 
Nestes materiais em específico foi utilizado o feldspato potássico que tem formação 
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da fase líquida ao atingir temperatura eutética em aproximadamente 990 °C [18]. Após 
a formação da fase líquida, essa sofre efeitos de temperatura de sinterização, e é 
influenciada pela existência de outros elementos presente na estrutura, sendo que 
ambos modificam a viscosidade deste líquido [142]. A viscosidade do líquido tem efeito 
direto sobre a microestrutura resultante, pois melhora algumas das propriedades 
mecânicas das porcelanas, principalmente a resistência mecânica. O surgimento de 
uma fase líquida, promove uma melhor acomodação dos cristais (alumina e quartzo) 
no interior do produto sinterizado, e a fase líquida também é responsável por 
preencher os espaços vazios entre os cristais presentes na estrutura, provendo um 
material de alta densidade quando submetido a temperaturas de sinterização 
adequadas [18,19].  
Caso a temperatura de sinterização atinja valores demasiadamente elevada, 
o líquido perde a viscosidade adequada, e o produto sofre além de deformação devido 
ao amolecimento do compactado, resultando em um produto com deformações 
dimensionais, também afeta a resistência mecânica. A resistência mecânica de 
produtos cerâmicos nos quais ocorre sinterização via fase líquida, decai à medida que 
se reduz a viscosidade da fase líquida. Este efeito é explicado em razão do 
aparecimento de poros formados pelo aprisionamento de gases, estes poros 
aumentam de tamanho devido ao aumento da pressão do gás com a elevação da 
temperatura, provocando um inchaço (aumento do volume) na peça e reduzindo a 
densidade, que causa redução na resistência mecânica final do produto [19]. 
 
5.3.9.1 Material MCB.  
 
A Figura 31 ilustra algumas regiões da microestrutura resultante do material 
de composição MCB, com exceção a Figura 31 (d) as demais foram extraídas a partir 
da superfície de fratura, não necessitando neste caso de uma preparação minuciosa 
(lixamento e polimento) antecipada da amostra.  
A Figura 31(a) mostra com clareza, as diferentes fases presentes na estrutura 
deste material. Sendo possível identificar a fase cristalina predominantemente rica em 
alumina, e também uma grande parte formada pela fase vítrea. A Figura 31(b) ilustra 
ao centro uma região rica em mulita do tipo I ou mulita primária. A mulita primária 
aparece na forma de um agregado de pequenos cristais envolvidos pela fase vítrea. 
Ela é formada por uma sequência de reações caulinita-mulita [18,54]. Esta mulita 
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aparece predominantemente na forma de aglomerados de pequenos cristais com 
tamanho menor que 0,5 µm, e recebe este nome devido ao fato de se formar em 
baixas temperaturas, quando comparada a outro tipo de mulita [18]. A Figura 31(c) 
expõem parte da fase vítrea com presença de mulita do tipo II ou mulita secundária. 
Este tipo de mulita é formado a partir da nucleação e crescimento de cristais de mulita 
do tipo I. 
 
Figura 31 – Micrografia obtida por MEV, do material de composição MCB sinterizado em 1250°C. A 
micrografia “a,b e c”, são referentes a uma superfície de fratura e a micrografia “d” é referente a uma 
superfície preparada e polida. 
 
  
  
  
FONTE: Autoria própria (2018). 
 
Ela se origina a partir de uma região rica em caulim e cresce em direção ao 
líquido originário do feldspato. O liquido proveniente do feldspato tem baixa 
viscosidade, devido à alta quantidade de íons alcalinos e alcalinos terrosos, e por 
consequência     os cristais da mulita tipo II são alongados em forma acicular (forma 
de agulha) [42]. A composição da mulita do tipo I é diferente da composição da mulita 
do tipo II, que leva em consideração a relação entre Al2O3/SiO2. E o tamanho e forma 
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dos cristais de mulita, são controlados pela viscosidade do líquido onde elas se 
formam e crescem. E conforme descrito anteriormente a viscosidade do líquido é 
controlado por sua composição e temperatura [18,19,48,54].  
A existência de cristais de mulita na microestrutura de materiais cerâmicos é 
sempre almejada, principalmente a mulita do tipo II. Ela contribui para o aumento da 
resistência mecânica a medida que se eleva a quantidade de mulita formada e 
consequentemente o aumento do entrelaçamento dos finos cristais de mulita em 
forma de agulhas [18].    
A Figura 31(d) ilustra a porosidade do material sob uma superfície de 
visualização polida. A quantidade de poros presente na estrutura ilustrada, representa 
uma estimativa da distribuição da menor quantidade de poros total presente no 
material, uma vez que nestas condições o material retém a menor porosidade 
aparente, conforme Figura 27. Para visualização da quantidade e formato dos poros, 
foi necessário a análise sob a superfície polida do material, que revela de maneira 
mais precisa as características dos poros existentes.  
 
5.3.9.2 Material MCM. 
 
A microestrutura ilustrada na Figura 32 apresenta 30% de Al2O3(pec). Com 
exceção a elevada porosidade resultante, basicamente a estrutura não difere do 
material MCB, pois as fases existentes são equivalentes.  
Na Figura 32(a), é exposto além da fase vítrea, a fase cristalina, formada por 
cristais de alumina e quartzo. Os cristais de quartzo, mesmo se tratando de uma 
massa cerâmica do tipo aluminosa, são introduzidos via matérias-primas, 
principalmente incorporados na argila [18,19]. Nos difratogramas de raios X, das 
matérias-primas, Figura 13, o quartzo está presente além da argila, no feldspato e 
também no caulim utilizados. O que explica o aparecimento dos cristais de quartzo na 
microestrutura.   
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Figura 32 – Micrografia obtida por MEV, do material de composição MCM sinterizado em 1300°C. A 
micrografia “a,b e c”, são referentes a uma superfície de fratura e a micrografia “d” é referente a uma 
superfície preparada e polida. 
 
  
  
 
FONTE: Autoria própria (2018). 
 
O quartzo no desenvolvimento da microestrutura de porcelanas, tem efeitos 
ambíguos. Como ilustrado, o cristal de quartzo quando submetido a um esforço de 
tração ou compressão sofre fratura do tipo frágil. Este tipo de fratura, é caracterizado 
pela rápida propagação da trinca, similar a fratura em vidros, e que também é 
extrapolado para entender o mecanismo de fratura na fase vítrea. Outra característica 
da presença de cristais de quartzo, não visível nas micrografias, é devido o quartzo 
sofrer redução de tamanho de aproximadamente 2% após a formação da 
microestrutura, durante o resfriamento do material. Essa diferença de contração 
volumétrica introduz trincas ao redor do cristal de quartzo devido a transição de fase 
de β → α do quartzo, prejudicando a resistência mecânica do produto. Por outro lado, 
a presença de quartzo durante o desenvolvimento da microestrutura resulta em fonte 
de SiO2 sendo introduzido na estrutura. Durante o processo de sinterização, o quartzo 
quando envolvido pela fase líquida existente, sofre dissolução, e à medida que o cristal 
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reduz de tamanho, a fase líquida fica mais rica em SiO2, e quando a relação entre 
Al2O3 e SiO2 presente na fase liquida, assumem valores satisfatórios (2 Al2O3/1 SiO2) 
começa a formação dos cristais de mulita de tipo I, e (3 Al2O3/2 SiO2) a existência de 
mulita do tipo II [18,19,42,54,143]. 
A dissolução do cristal de quartzo para a fase líquida é influenciada 
diretamente pela temperatura de sinterização. Se a temperatura for elevada, a 
viscosidade da fase líquida diminui, e a quantidade de SiO2 sendo dissolvido da fase 
líquida aumenta, influenciando na formação da mulita. Também à medida que se 
afasta do cristal de quartzo a proporção de SiO2 sendo incorporada na fase líquida 
diminui gradativamente. A viscosidade do líquido influência na taxa de 
homogeneização do SiO2 na fase líquida [48,54]. 
A Figura 32(b) ilustra regiões contendo mulita do tipo I, evidencia a existência 
de poros do tipo irregular, e realça mais intensamente a existência de mulita do tipo II, 
que é melhor visualizada na micrografia FIGURA 32(c), caracterizando a forma 
acicular destes cristais. 
A Figura 32(d), é referente a porosidade do material sob uma superfície polida. 
A quantidade de poros e principalmente a maneira como estes poros estão 
interconectados justifica a baixa resistência mecânica (Figura 21) que este material 
apresenta, e explica a baixa densidade, alta porosidade e consequentemente a 
elevada absorção de água que este material assume.        
 
5.3.9.3 Material MCZ-5. 
 
Contendo 5% de ZnO(pec) em sua composição inicial, o desenvolvimento 
microestrutural deste material sofre efeito desta quantidade de óxido incorporado junto 
a massa cerâmica, conforme ilustra a Figura 33. 
Na Figura 33(a), é mostrado de forma mais ampla a formação microestrutural 
do material. É possível identificar a fase cristalina, formada por uma grande 
quantidade de cristais de mulitas do tipo I, envoltos pela fase vítrea. Também existe a 
presença de poros, caracterizando o formato como estes se desenvolveram para esta 
composição específica.  
A Figura 33(b) ilustra mais detalhadamente a presença de pequena 
quantidade de cristais de alumina e uma grande quantidade de cristais de mulita tipo 
I que se desenvolveram em meio a fase vítrea, e nas regiões ricas em fase vítrea, não 
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se observa a formação de cristais de mulita, efeito causado pela composição química 
local.  
  
Figura 33 – Micrografia obtida por MEV, do material de composição MCZ-5 sinterizado em 1250°C. A 
micrografia “a,b e c”, são referentes a uma superfície de fratura e a micrografia “d” é referente a uma 
superfície preparada e polida. 
 
  
  
 
FONTE: Autoria própria (2018). 
 
O efeito da presença de ZnO(pec), que causa uma diminuição na viscosidade 
da fase líquida, proporciona condições para o crescimento (inchaço) da mulita do tipo 
I. Devido à baixa viscosidade do líquido, esta fase possibilita a mobilidade dos cristais 
de mulita já formados, essa mobilidade gera uma espécie de agrupamento de cristais 
de mulita, e desse agrupamento ocorre uma fusão, que gera cristais de mulita de 
grande diâmetro, como visto na Figura 33.                    
A Figura 33(c) mostra de maneira mais detalhada os cristais de alumina, 
envolvidos em meio a matriz vítrea (fase vítrea). A relação entre a matriz vítrea e os 
materiais cristalinos distribuídos em meio a ela (quartzo, alumina e mulita), 
apresentam diferentes coeficientes de expansão térmicas, produzindo fortes tensões 
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de caráter compressivo na fase vítrea.  Esta tensão térmica induzida leva a um 
aumento da resistência mecânica nas porcelanas [18].       
A Figura 33(d) é referente a porosidade apresentada pelo material. A 
quantidade de poros deste material enriquecido com 5% de ZnO(pec), é superior ao 
material de composição MCB, Figura 31(d). Levando em consideração que ambos 
estão na mesma temperatura de sinterização. A quantidade elevada de poros no 
material MCZ-5 pode ser efeito da adição do ZnO(pec), que reduz a viscosidade da fase 
líquida formada durante a sinterização do material, resultando na redução final da 
temperatura de queima. Porém se a temperatura de sinterização extrapola a 
temperatura ideal de sinterização do material, ocorrerá a super queima, e um dos 
fatores resultante deste fenômeno é o crescimento e aparecimento de novos poros 
[19,48].     
 
5.3.9.4 Material MCZ-10. 
  
Este material, contendo 10% de ZnO(pec), apresenta mudanças significativas 
no desenvolvimento microestrutural com relação ao MCZ-5. A Figura 34(a), mostra o 
aglomerado de cristais em meio a matriz vítrea, que não são identificados como 
alumina e nem como mulita, mas como uma fase formada por AlKO6Si2 (uma alumina, 
um potássio, seis oxigênios e dois silícios). Na Figura 34(b), além da fase cristalina 
AlKO6Si2, e em meio a fase vítrea, é possível distinguir e identificar a presença de 
alguns cristais de alumina, que pouco se distingue dos cristais de AlKO6Si2, porém os 
cristais de alumina são identificados pelo brilho relativamente mais intenso em 
comparação aos cristais de AlKO6Si2.  
A Figura 34(c), mostra de maneira mais ampla a morfologia dos cristais da 
fase AlKO6Si2, distribuídos em diferentes tamanhos, e após efeito do processo de 
sinterização são envolvidos em meio a matriz vítrea. A característica morfológica dos 
cristais de AlKO6Si2, são muito parecidas como sendo mulitas do tipo I, porém a 
composição química desta fase não é identificada como mulita, segundo difratômetria 
realizada no material, como será visto mais adiante.    
A Figura 34(d), é referente a porosidade do material. Visualmente é possível 
identificar que a quantidade de poros praticamente não é afetada, mas o tamanho dos 
poros existentes, são maiores. E também o formato destes poros são de geometria 
irregular, o que explica a baixa resistência mecânica deste material em relação ao 
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material de composição MCZ-5, conforme Figura 21, e maior porosidade conforme 
Figura 27, em razão ao maior tamanho dos poros.  
 
Figura 34 – Micrografia obtida por MEV, do material de composição MCZ-10 sinterizado em 1250°C. A 
micrografia “a,b e c”, são referentes a uma superfície de fratura e a micrografia “d” é referente a uma 
superfície preparada e polida. 
 
  
  
 
FONTE: Autoria própria (2018). 
 
Os poros com geometria irregular, são propensos a concentrações de tensões 
em uma área específica (cantos com ângulos < 90° ou fendas2), o que acarreta na 
formação e consequentemente na propagação de microtrincas, reduzindo a 
resistência mecânica do material, até atingir a fratura.     
 
 
 
_________________________________________________________________________________ 
2 Fendas - abertura estreita e alongada surgida acidentalmente ou feita de maneira proposital; 
rachadura, fissura, ranhura.  
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5.3.9.5 Material MCF-5. 
 
A Figura 35 refere-se as microscopias eletrônicas de varredura mostrando a 
evolução das fases na microestrutura do material de composição MCF-5.  
      
Figura 35 – Micrografia obtida por MEV, do material de composição MCF-5 sinterizado em 1250°C. A 
micrografia “a,b e c”, são referentes a uma superfície de fratura e a micrografia “d” é referente a uma 
superfície preparada e polida. 
 
  
  
 
FONTE: Autoria própria (2018). 
 
A Figura 35(a), mostra a existência em maior parte de cristais de mulita do tipo 
I, e também é possível identificar a presença de cristais de alumina. Existe a formação 
de mulita do tipo II, características predominantes destes cristais é o formato 
alongado, lembrando uma agulha. Outra característica que ocorre na maioria das 
porcelanas, em função da composição das matérias-primas utilizadas para confecção 
inicial do material, é a presença de cristais de quartzo. Que são introduzidos de 
maneira não intencional. Durante a etapa de queima do material, quando forma a fase 
líquida proveniente do feldspato, o líquido envolto ao cristal de quartzo, começa a 
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dissolve-lo, tornando a fase líquida próxima do cristal de quartzo rica em SiO2. Isso 
explica o fato da fase líquida ao redor dos cristais de quartzo serem isentas de mulita. 
O contorno existente ao redor do quartzo é fruto da dissolução parcial do quartzo na 
fase líquida, modificando a composição química nesta região, não sendo capaz de 
ocorrer a formação dos cristais de mulita [19]. 
Na Figura 35(b), existe a presença de uma região formada por aglomerados 
de pequenos cristais de mulita do tipo I e a presença de cristais de mulita do tipo II. 
Vale lembrar que a mulita secundária é originada a partir da mulita primária, o que faz 
com que, sempre estejam presentes em uma mesma região do material (muito 
próximas).  
Na Figura 35(c), tem-se a existência de uma grande área formada pela fase 
vítrea. Ao redor desta região existe a presença de cristais de mulita do tipo I e II. A 
presença do Fe2O3(pec) junto a massa cerâmica, atua semelhantemente ao ZnO(pec), 
influenciando no desenvolvimento microestrutural da porcelana. O Fe2O3(pec) também 
é um óxido modificador de rede, e desta maneira ele atua na fase vítrea de modo a 
diminuir a viscosidade da fase líquida. Assim os cristais de mulita que crescem em 
meio a fase vítrea, conseguem ganhar mobilidade resultando em condições favoráveis 
para o crescimento (diâmetro) dos cristais de mulita do tipo I, conforme Figura 35.  
E a Figura 35(d) refere-se à porosidade do material, especificamente a 
morfologia dos poros existentes no material. O formato alongado da maioria dos poros 
presente neste material reflete na perda parcial da resistência mecânica, devido a 
concentração de tensões internas que produzem microtrincas interconectando os 
poros até atingir a fratura do material [20].  
 
5.3.9.6 Material MCF-10.         
 
Na Figura 36(a), é mostrado uma parte da microestrutura, como presença 
dominante de fase cristalina formada por cristais de alumina. É possível identificar a 
existência de algumas regiões de fase vítrea com a presença de pequenos cristais de 
mulita. Porém as regiões com maiores concentrações de mulitas são visualizadas da 
Figura 36(b), onde estão bem definida as regiões de aglomerados de mulita do tipo I, 
e em meio a matriz vítrea é identificado e presença de mulita do tipo II. Algumas com 
formato dominante acicular, característicos deste tipo de cristal. Também é identificado 
a existência de um cristal de quartzo, característico por apresentar fratura do tipo frágil, 
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e o fenômeno de dissolução das extremidades para a fase líquida, resultando em um 
contorno isento de cristais de mulita, devido a mudança na composição química 
daquela região, em razão da elevada quantidade de SiO2 liberada do quartzo [18]. 
A Figura 36(c), é referente a ampliação de uma região rica em cristais de 
mulita do tipo I, distribuídos sobre a matriz vítrea. A mulita do tipo I, é caracterizada 
como sendo um cristal de formato esférico (formato de um ponto). Porém em meio a 
uma matriz vítrea, estes cristais produzem tensões residuais devido o coeficiente de 
expansão térmico entre a matriz vítrea e os cristais de mulita do tipo I, serem de 
valores diferentes, produzindo forte tensão de caráter compressivo sobre a matriz 
vítrea, e essa tensão térmica leva a um aumento da resistência mecânica.  
 
Figura 36 – Micrografia obtida por MEV, do material de composição MCF-10 sinterizado em 1250°C. A 
micrografia “a,b e c”, são referentes a uma superfície de fratura e a micrografia “d” é referente a uma 
superfície preparada e polida. 
   
  
  
 
FONTE: Autoria própria (2018). 
 
A Figura 36(d), faz referência a quantidades e formato dos poros existentes 
neste material. Visualmente a quantidade de poros presente neste material é menor 
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do que no material de composição MCF-5. Isso explica a razão deste material na 
temperatura de 1250 °C apresentar maior resistência mecânica, conforme Figura 22, 
e apresentar menor porosidade conforme Figura 28.  
 
5.3.9.7 Material MCP-15. 
 
A Figura 37 ilustra a microestrutura para o material contendo 15% de pectina 
cítrica em sua composição inicial. 
 
Figura 37 – Micrografia obtida por MEV, do material de composição MCP-15 sinterizado em 1300°C. A 
micrografia “a,b e c”, são referentes a uma superfície de fratura e a micrografia “d” é referente a uma 
superfície preparada e polida. 
 
  
  
 
FONTE: Autoria própria (2018). 
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A Figura 37(a) ilustra a formação da microestrutura para o material contendo 
15% de pectina cítrica. É observado a existência da fase cristalina, composta por 
alumina e quartzo, e também a presença da matriz vítrea, visualmente isenta de 
cristais de mulita. Efeito este que pode ser entendido em razão da dissolução parcial 
dos cristais de quartzo na fase líquida, provendo alterações na composição química 
desta fase, inibindo a formação da mulita.  
Na Figura 36(b), tem-se a existência de cristais de mulita de tipo I e tipo II 
aglomeradas em regiões específicas da microestrutura. Já a Figura 36(c) ilustra a 
distribuição dos cristais de alumina em meio a matriz vítrea. Para este material, em 
razão da sua composição inicial, a quantidade de poros formada é elevada, e 
conforme as micrografias (a, b, c), os poros são de formato irregular interconectados, 
caracterizando uma espécie de abertura em formado de fenda.  
A Figura 36(d), realizada sobre uma superfície polida, ilustra de maneira mais 
ostensivo, a quantidade e formato dos poros existentes. Condizendo com os valores 
da baixa resistência mecânica suportada pelo material (Figura 22), baixa densidade 
(Figura 24), e elevada absorção de água (Figura 26). 
 
5.3.9.8 Material MCP-25. 
 
A figura 38 é referente a micrografia do material MCP-25, referente a 
porosidade apresentada pelo material. 
         
Figura 38 – Micrografia obtida por MEV, do material de composição MCP-25 sinterizado em 1300°C. A 
micrografia é referente a uma superfície preparada e polida. 
 
 
 
FONTE: Autoria própria (2018). 
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Devido ao desenvolvimento microestrutural do material MCP-25 ser 
extremamente similar ao material MCP-15, com exceção da porosidade, devido a 
maior quantidade de pectina cítrica introduzida junto a massa cerâmica inicial deste 
material, a Figura 38 refere-se apenas a porosidade apresentada pelo material 
contendo 25% de pectina cítrica.  
A micrografia foi extraída sobre uma superfície polida, expondo de maneira 
mais perceptível a grande quantidade e o formato irregular e interconectado dos poros 
existentes. Característica que prejudica as propriedades mecânicas deste material, 
conforme evidenciado pelo módulo de ruptura, densidade aparente, absorção de água 
e porosidade aparente.   
 
5.3.10 Microanálise por energia dispersiva (EDS). 
 
A microanálise por energia dispersiva (EDS), foi realizada nos seguintes 
materiais: MCB, MCM, MCZ-10 e MCF-10, com a finalidade de verificar a presença 
dos principais elementos presente no material e através do mapeamento3 e expor a 
maneira como estes elementos estão distribuídos na microestrutura do material. 
A técnica consiste da microanálise de raios X de caráter quantitativo, e fornece 
informações sobre a composição química da amostra para os elementos de número 
atômico Z ˃ 3.  
 
5.3.10.1 Material MCB.   
 
A Figura 39, ilustra a micrografia referente a região do material de composição 
MCB, utilizado para realização da análise por EDS. 
 
 
 
 
 
 
___________________________________________________________________ 
3 Mapeamento – Imagem que mostra como a concentração de um elemento varia ao longo de uma 
área de uma amostra.  
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Figura 39 – Micrografia da região da microestrutura do material de composição MCB, sinterizado em 
1250°C, preparada e polida, utilizada para análise por EDS. 
 
 
 
FONTE: Autoria própria (2018). 
 
A Figura 40, é referente ao espectro de EDS, realizada no material MCB, 
correspondente a micrografia da Figura 39. 
  
Figura 40 – Espectro de EDS do material de composição MCB, sinterizado em temperatura de 
1250°C. 
 
 
 
FONTE: Autoria própria (2018). 
 
Os picos sem identificação, próximo a 2 KeV e 10 KeV, são referentes ao 
elemento ouro, utilizado para cobertura das amostras analisadas. 
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A distribuição dos elementos está conciliada de maneira que entre alumínio e 
silício, ambos precursores da fase cristalina, a região de concentração de cada 
elemento é bem definida, em razão as cores representativas de cada elemento, 
conforme Figura 41(a) e Figura 41(b). O elemento potássio é introduzido no material, 
oriundo do feldspato, razão pela qual este elemento, se encontra nas regiões ricas em 
fase vítrea. E o oxigênio que se distribui de maneira homogênea pelo material, sua 
presença é marcante na fase alumina (Al2O3) no plano principal da micrografia da 
Figura 39.  
 
Figura 41 – Mapeamento do material de composição MCB sinterizado em temperatura de 1250°C. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
FONTE: Autoria própria (2018). 
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A Tabela 15, expõem os valores em peso, referente a cada elemento 
determinado por EDS, a técnica identifica valores quantitativos. Os valores são 
pertinentes a região do material referente a micrografia ilustrada na Figura 39. 
 
Tabela 15 – Fração quantitativa dos elementos identificados por EDS no material de composição 
MCB. 
 
Elementos Al Si K O 
Quant. %(peso) 33,7 33,2 4,8 28,3 
 
FONTE: Autoria própria (2018). 
 
Lembrando que o elemento “Si” é referente aos cristais de quartzo, que são 
introduzidos no material, via matérias-primas, principalmente pela argila. 
 
5.3.10.2 Material MCM. 
 
A Figura 42, ilustra a micrografia referente a região do material de composição 
MCM, utilizado para realização da análise por EDS. 
  
Figura 42 – Micrografia da região da microestrutura do material de composição MCM, sinterizado em 
1300°C, preparada e polida, utilizada para análise por EDS. 
 
 
 
FONTE: Autoria própria (2018). 
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A Figura 43, é referente ao espectro de EDS, realizada no material MCM, 
correspondente a micrografia da Figura 42. 
 
Figura 43 – Espectro de EDS do material de composição MCM, sinterizado em temperatura de 
1300°C. 
 
 
 
FONTE: Autoria própria (2018). 
 
O espectro de EDS indica a intensidade dos principais elementos presente no 
material MCM. Os picos não identificados, próximos a 2 KeV e 10 KeV, são referentes 
ao elemento ouro, utilizado para recobrir das amostras analisadas, procedimento 
padrão para maior eficiência da técnica.  
A Tabela 16, expõem os valores em peso quantitativo, referente a cada 
elemento determinado por EDS. Os valores são pertinentes a região do material 
referente a micrografia ilustrada na Figura 42, e estão distribuídos na microestrutura 
conforme Figura 44 referente ao mapeamento realizado na microestrutura do material 
MCM.  
 
Tabela 16 – Fração quantitativa dos elementos identificados por EDS no material de composição 
MCM. 
  
Elementos Al Si K O 
Quant. %(peso) 34,4 33,1 4,6 27,9 
 
FONTE: Autoria própria (2018). 
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Lembrando que os elementos “Si” e “K” estão presentes na estrutura do 
material MCM, mas foram introduzidos via matérias-primas. O “Si” principalmente pela 
argila e o “K” pelo feldspato de origem potássico (feldspato potássico). 
 
Figura 44 – Mapeamento do material de composição MCM sinterizado em temperatura de 1300°C. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
FONTE: Autoria própria (2018). 
 
A distribuição dos elementos estão acomodadas de maneira concatenada a 
microestrutura referente a Figura 42.  
Este resultado está próximo daqueles obtidos para MCB (figura 42), visto 
que as composições em peso, de cada matéria-prima, destes dois materiais (MCB e 
MCM) são as mesmas, como pode ser visto da tabela 4.   
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5.3.10.3 Material MCZ-10. 
 
A Figura 45, ilustra a micrografia referente a região do material de composição 
MCZ-10, utilizado para realização da análise por EDS. 
 
Figura 45 – Micrografia da região da microestrutura do material de composição MCZ-10, sinterizado 
em 1250°C, preparada e polida, utilizada para análise por EDS. 
 
 
 
FONTE: Autoria própria (2018). 
 
A Figura 46, é referente ao espectro de EDS, realizada no material MCZ-10, 
correspondente a micrografia da Figura 45. 
O espectro de EDS indica a intensidade dos principais elementos presente no 
material MCZ-10. Relevância para o pico referente ao elemento zinco ≈ 8,5 KeV. Os 
picos não identificados, a partir de 2 KeV, são referentes ao elemento ouro, utilizado 
para recobrir das amostras analisadas, procedimento padrão para maior eficiência da 
técnica. 
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Figura 46 – Espectro de EDS do material de composição MCZ-10, sinterizado em temperatura de 
1250°C. 
 
 
 
FONTE: Autoria própria (2018). 
 
A distribuição dos elementos estão acomodadas de maneira concatenada a 
microestrutura referente a Figura 45.  
A Figura 47(d), ilustra a distribuição do elemento zinco, na estrutura do 
material de composição MCZ-10. Semelhante ao elemento potássio que está 
distribuído de maneira homogênea pela estrutura, devido este, estar presente no 
feldspato, elemento responsável pela formação da fase líquida. Como a fase líquida 
tem por finalidade justamente atingir (molhar) todo o volume do material, como 
resultado, o elemento potássio se encontra distribuído de maneira uniforme pela 
estrutura resultante do material. Esta distribuição uniforme indica que durante a etapa 
de sinterização do material, houve a formação da fase líquida, conforme ilustrado nas 
micrografias de MEV, porém, a técnica do mapeamento confirma que o líquido 
resultante da sinterização via fase líquida, se difundiu de maneira eficiente por todo o 
volume da peça. Este resultado, também reforça a garantia de que a quantidade de 
fase líquida formada, que está diretamente relacionado com a quantidade de feldspato 
adicionado na elaboração da massa cerâmica, foi suficiente para promover líquido na 
quantidade necessária ao volume do produto.  
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Figura 47 – Mapeamento do material de composição MCZ-10 sinterizado em temperatura de 1250°C. 
 
  
 
  
  
 
 
 
 
FONTE: Autoria própria (2018). 
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Sabendo que o ZnO atua diretamente sobre o líquido formado pelo feldspato, 
durante a sinterização, de modo que o mesmo se funde no líquido, promovendo um 
decréscimo na viscosidade deste líquido, abaixando assim a temperatura de 
sinterização [107,110]. Desta maneira, o resultado da dissolução das partículas de 
ZnO(pec), na fase líquida é a dissolução de 100% deste material, promovendo a 
distribuição do ZnO(pec)  por todo o volume do material junto a matriz vítrea, conforme 
ilustra a Figura 47(d).     
A Tabela 17, expõem os valores em peso, referente a cada elemento 
determinado por EDS. Os valores são pertinentes a região do material referente a 
micrografia ilustrada na Figura 45.          
 
Tabela 17 – Fração quantitativa dos elementos identificados por EDS no material de composição 
MCZ-10. 
  
Elementos Al Si K Zn O 
Quant. %(peso) 28,8 27,7 3,5 14,3 25,7 
 
FONTE: Autoria própria (2018). 
 
Os valores expostos na Tabela 17, são referentes a uma determinada região 
do material utilizado para análise de EDS, e não a composição geral do material. 
Justificando a apresentação dos valores de cada elemento. Também alguns 
elementos são introduzidos no material, via matérias-primas, caso do potássio e a 
concentração elevada do zinco. 
 
5.3.10.4 Material MCF-10. 
 
A Figura 48, ilustra a micrografia referente a região do material de composição 
MCF-10, utilizado para realização da análise por EDS. 
As duas micrografias da Figura 48, são referentes a mesma região da 
estrutura do material de composição MCF-10. Porém a micrografia (a), foi obtida 
utilizando elétrons retroespalhados, e a micrografia (b), foi através de elétrons 
secundários, conseguindo através deste efeito, destacar a fase cristalina, formada por 
Fe2O3 [112].     
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Figura 48 – Micrografia da região da microestrutura do material de composição MCF-10, sinterizado 
em 1250°C, preparada e polida, utilizada para análise por EDS. (a) micrografia obtida por elétrons 
retroespalhados. (b) micrografia obtida por elétrons secundários. 
 
  
 
FONTE: Autoria própria (2018). 
 
A Figura 49, é referente ao difratograma de EDS, realizada no material MCF-
10, correspondente as micrografias da Figura 48. 
 
Figura 49 – Espectro de EDS do material de composição MCF-10, sinterizado em temperatura de 
1250°C. 
 
 
 
FONTE: Autoria própria (2018). 
 
O espectro de EDS indica a intensidade dos principais elementos presente no 
material MCF-10. Indicando a presença do elemento ferro em ≈ 6,5 KeV. Os picos não 
identificados, a partir de 2 KeV, são referentes ao elemento ouro, utilizado para 
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recobrir das amostras analisadas, procedimento padrão para maior eficiência da 
técnica. 
 
Figura 50 – Mapeamento do material de composição MCF-10 sinterizado em temperatura de 1250°C. 
 
  
 
  
  
 
 
 
 
FONTE: Autoria própria (2018). 
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A distribuição dos elementos está acomodada de maneira concatenada as 
microestruturas referentes a Figura 48. 
PIVA, et. al. [106], estudou a influência de diferentes concentrações de Fe2O3 
na microestrutura, fases cristalinas e propriedades elétricas de porcelanas 
aluminosas, e concluiu, que em elevadas temperaturas, baixa concentrações de 
Fe2O3, são facilmente dissolvidas na fase líquida do material. Mas o limite de 
solubilidade do Fe2O3 na fase líquida é atingido em concentrações de 3% em peso do 
óxido. Em concentrações superior, o Fe2O3 excedente, se mantem inalterado na fase 
cristalina. Porém o Fe2O3 dissolvido da fase líquida, reage com Si, e em 
aproximadamente 1170 °C, forma eutéticos com o quartzo, fornecendo íons Fe2+ para 
a fase líquida. Estes íons atuam como modificadores de rede, promovendo uma 
diminuição na viscosidade da fase líquida, e consequentemente atacando 
agressivamente os grãos de quartzo, acarretando na dissolução total de pequenos 
cristais de quartzo para a fase líquida e a diminuição de cristais de tamanhos elevados 
[97,106]. 
Este efeito explica a existência de cristais de Fe2O3(pec) na micrografia da 
estrutura do material MCF-10, conforme Figura 48(b), e também explica o efeito da 
dissolução agressiva dos cristais de quartzo ilustrado na Figura 35. Com a dissolução 
dos cristais de quartzo para a fase líquida a intensidade do elemento quartzo nos 
materiais contendo Fe2O3(pec), é reduzida, conforme Figura 52 (Quartzo), referente ao 
difratograma de DRX do quartzo para as BCs estudadas. 
A Tabela 18, expõem os valores em peso quantitativo, referente a cada 
elemento determinado por EDS. Os valores são pertinentes a região do material 
referente as micrografias ilustradas na Figura 48.                
 
Tabela 18 – Fração quantitativa dos elementos identificados por EDS no material de composição 
MCF-10. 
 
Elementos Al Si K Fe O 
Quant. %(peso) 28,9 26,8 4,1 10,7 29,5 
 
FONTE: Autoria própria (2018). 
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5.3.11  Difratometria de raios X. 
 
A Figura 51 ilustra os difratogramas de raios X para as diferentes PTAs 
sinterizadas em temperaturas conforme exibidos na Tabela 14. 
 
Figura 51 - Difratogramas de raios X dos matériais sinterizados: MCB, MCZ-5, MCZ-10, MCF-5 e 
MCF-10 em temperaturas de 1250°C, MCM, MCP-15 e MCP-25 em temperaturas de 1300°C. 
 
Continua. 
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FONTE: Autoria própria (2018). 
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Figura 51 - Difratogramas de raios X dos matériais sinterizados: MCB, MCZ-5, MCZ-10, MCF-5 e 
MCF-10 em temperaturas de 1250°C, MCM, MCP-15 e MCP-25 em temperaturas de 1300°C. 
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FONTE: Autoria própria (2018). 
 
As fases cristalinas identificadas nos difratogramas de raios X, corroboram de 
maneira essencial para assegurar a existência destas no desenvolvimento 
microestrutural dos materiais, conforme exposto no item 5.3.8. Também auxilia para 
compreender as transformações de fases ocorrentes na massa cerâmica. Caso 
específico para a dissolução total do ZnO(pec) na fase líquida, justificando a inexistência 
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deste elemento nos difratogramas de raios X dos materiais MCZ-5 e MCZ-10. Para 
este último, auxilia também a compreender a distribuição homogênea do elemento 
zinco na estrutura deste material, conforme exposto na Figura 47. 
A Figura 52 ilustra as variações dos principais picos referente as fases 
cristalinas e da banda amorfa para as diferentes PTAs.  
 
Figura 52 – Difratogramas de raios X com as variações ocorridas nas intensidades das fases 
cristalinas e no halo amorfo. 
 
  
  
 
FONTE: Autoria própria (2018). 
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Diferente do ZnO(pec), o Fe2O3(pec), forma fase cristalina. Conforme Figura 51, 
para os materiais MCF-5 e MCF-10, os difratogramas apresentam picos 
característicos para a existência do ferro, justificando a presença dos cristais deste 
elemento formando uma das fases cristalinas, conforme foi visto na Figura 50, 
referente a distribuição do ferro na microestrutura do material MCF-10.  
Os difratogramas correlacionando cada uma das fases cristalinas dos 
materiais estudados e do halo amorfa, exibem de maneira mais meticulosa a diferença 
de intensidade das fases de cada material.   
Para os picos referentes a fase cristalina para a alumina, os materiais que 
foram incorporados com Al2O3(pec), ZnO(pec) e Fe2O3(pec), apresentam queda na 
intensidade, sendo esta mais evidente no material de composição MCM. Este efeito 
pode estar relacionado em razão da composição química do Al2O3(pec), e das 
características estruturais deste material. A queda na intensidade do pico da alumina 
para este material, caracteriza que uma quantidade específica de Al2O3(pec) foi 
dissolvida pela fase líquida, tornando está fase mais rica em Al2O3(pec). Sabendo que 
para ocorrer a formação de mulita em meio a matriz vítrea, é necessário que a fase 
líquida contenha quantidades que satisfação as seguintes proporções: 2 Al2O3/1 SiO2 
para mulita do tipo I, 3 Al2O3/2 SiO2 para mulita do tipo II. Sabendo que o quartzo que 
é fonte de SiO2 é facilmente dissolvido pela fase líquida, e uma vez esta fase contendo 
altas quantidades de Al2O3(pec), tem-se a formação de grande quantidade de mulitas. 
Fato que explica a elevada formação destes cristais conforme difratograma da Mulita. 
O ZnO(pec) e Fe2O3(pec), atuam de maneira a reduzir a viscosidade da fase 
líquida. Que por sua vez, consegue diluir de maneira mais agressiva os materiais 
refratários presente na estrutura, quartzo e alumina, induzindo a uma redução destes 
materiais, conforme difratograma referentes a intensidade da alumina e do quartzo.   
Os materiais de composição MCZ-5 e MCZ-10, apresentam conforme 
difratograma da Mulita, baixa intensidade destes cristais, correlacionando com as 
micrografias destes materiais, onde não é possível identificar a formação de mulitas 
para MCZ-10 e baixa intensidade pra MCZ-5, conforme ilustrada a Figura 33 e Figura 
34.  
E por fim o halo amorfo, que ilustra a intensidade da matriz vítrea para os 
materiais estudados. Apresentando basicamente uma pequena redução desta fase 
apenas nos materiais que contem Fe2O3(pec), nos demais materiais a variação é 
insignificante.   
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5.4 ARGUMENTAÇÕES FINAIS. 
 
Em porcelanas, a resistência mecânica aumenta quando se eleva a 
quantidade de fase cristalina, e diminui com o acréscimo da quantidade de fase vítrea 
formada. A matriz vítrea é a fase mais fraca da porcelana, e a medida que é inserido 
partículas cristalinas em meio a está fase amorfa, a resistência mecânica aumenta, 
em razão dos cristais atuarem como uma barreira, dificultando e retardando a 
propagação de trincas. Mas este efeito não se aplica inteiramente os cristais de SiO2, 
conforme visto anteriormente, estes podem ser prejudiciais para a resistência 
mecânica devido a formação de trincas relacionadas a transformação de fase.           
Os materiais, Al2O3(pec), ZnO(pec) e Fe2O3(pec) produzidos a partir da mistura da 
pectina cítrica e nitrato do respectivo metal de interesse, provocam alterações 
microestruturais em PTAs.  
A porcelana contendo 30% de Al2O3(pec) (composição MCM) sofre redução 
significativa deste e dos cristais de quartzo, para a fase líquida. A viscosidade da fase 
líquida é afetada entre outros fatores, pela temperatura de sinterização. Assim, à 
medida que se eleva a temperatura, a viscosidade diminui, e a medida que essa 
diminui, ela promove uma dissolução das partículas de Al2O3(pec) e SiO2. Estes cristais 
são dissolvidos gradativamente, tornando a fase líquida rica pelo respectivo elemento 
diluído. Este efeito consome com os cristais de baixo tamanho e reduz o tamanho dos 
cristais maiores [19]. Em concentrações e viscosidade adequadas, em meio ao 
líquido, a reação entre o Al2O3(pec) e SiO2 formam cristais de mulita do tipo II. Estes 
cristais alongados em formato acicular crescem em direções diversas, formando um 
emaranhado de cristais que reforçam a estrutura do material, conferindo melhora na 
resistência mecânica. 
O ZnO(pec) e Fe2O3(pec) conforme visto, atuam de maneira diferente no 
desenvolvimento microestrutural das PTAs Enquanto o ZnO(pec) é totalmente 
dissolvido em meio a fase vítrea da porcelana, ele reduz a temperatura de sinterização 
para este composto, mas, inibe a formação da mulita junto a matriz vítrea. E o 
Fe2O3(pec) sofre dissolução parcial para a fase líquida, circunstância que resulta na 
redução da temperatura de sinterização. Porém logo atinge o limite máximo de 
solubilidade do Fe2O3(pec) na fase vítrea e persevera os cristais deste óxido junto a 
fase cristalina. E o Fe2O3(pec), tem influência predominante na coloração avermelhada 
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que as BCs obtiveram com a respectiva adição deste, sendo que a cor avermelhada 
intensifica quando se aumente a quantidade de Fe2O3(pec) junto a massa cerâmica. 
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6 CONCLUSÕES. 
 
- Al2O3(pec), ZnO(pec) e Fe2O3(pec) foram produzidos a partir da mistura da 
pectina cítrica e nitrato do respectivo metal de interesse, e foram preparados via 
método de mistura líquida em solução aquosa, seguido a formação de um gel. O gel 
resultante foi calcinado a 600 ºC por duas horas (10 °C / mim e permanência de uma 
hora) em forno tipo mufla ao ar. Este método de produção, confere a estes materiais 
elevada maciez, característica essa identificada pelo tato sobre o material. Essa 
porosidade é transferida para as porcelanas, conferindo as BCs quantidade de 
porosidade superior as porcelanas tradicionais.   
-  Al2O3(pec) constituinte da fase cristalina na microestrutura das porcelanas, é 
dissolvido em maiores quantidades pela fase líquida que o envolve, quando 
comparado com Al2O3(comercial). 
- ZnO(pec) e Fe2O3(pec) causam efeitos na microestrutura de PTAs, semelhantes 
aos ZnO e Fe2O3 comerciais.  
-   A presença do Al2O3(pec), ZnO(pec) e Fe2O3(pec) na composição de PTAs, 
diminui a resistência mecânica do produto final, e afeta as demais propriedades 
mecânicas, como: densidade aparente, porosidade aparente, quantidade de absorção 
de água e retração linear na queima. 
- Adição de pectina cítrica em PTAs, aumenta a porosidade e diminui 
drasticamente a resistência mecânica do compactado após sinterização.  
- PTAs com 30% de Al2O3(pec) apresentam coloração branca de grau superior 
quando comparada com PTAs contendo 30% de Al2O3(comercial). Essa característica é 
bastante importante uma vez que favorece a produção de porcelanas na cor branca 
intenso. 
- Adição de 5% e 10% de Fe2O3(pec) na composição, introduz a cor vermelho 
intenso no material após processo de queima.   
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7 SUGESTÕES PARA TRABALHOS FUTUROS. 
 
- Estudar o comportamento microestrutural e a propriedades mecânicas para 
produtos confeccionado somente por Al2O3(pec), realizando um comparativo com 
diferentes tipos de Al2O3. 
 
- Estudar a influência da adição de vidro moído no desenvolvimento 
microestrutural e nas propriedades mecânicas da fase vítrea em porcelanas 
aluminosas triaxiais. 
 
- Estudar o efeito da adição do Al2O3(pec) calcinado em diferentes temperaturas 
de sinterização (1000 e 1200 °C), para determinar o efeito gerado na microestrutura e 
nas propriedades mecânica de porcelanas aluminosas triaxiais.  
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